EXHIBIT 90 



Q 




i#' 



m 



j5sss» 



SAMPLE NO 




REANALYSIS 



LNDD 1206 



LIST OF CONTENT 



SECTION 1 ; ADMINISTRATIVE PART 



Internal chain of cu-stodv of bottles 
Internal c hain of custody of allq unts 



pages 1-4 



1 
4 



SECTION 2 ! TECHNICAL PART 



pages 5-87 [ 



Confirmation analysis hv GC/C/IRMy; 

1- List of performed analyses 

2- Confirmation instruction 

3- Method and preparative form 

4- GC/I^S analysis 

4-1 Description of GC/MS analysis 
4-2 GC/MS analysis data 

- Injection sequence 

- Positive references 

- Negative aliquot and Sample A 825425 for each fraction 
4-3 Data on instrument performances 

4-4 Result form ; .;., , 

. 5- Isotoplc ratio analysis i: 

5-1 Description of GC/C/IflMS analysis 
. 5-2 Isotopic ratio analysis data 

- Injection sequence 

- Negative aliquot and Sample A 825425 for each fraction 
5-3 Data on Instrument performances 

5-4 Result form 



5-87 

.5 

6 

8 

27 
27 
29 
29 
30 
34 
46 
49 

52 

52 

55 
55 
56 

68 

86 



SECTION 3 ; Certificate of analysis n°30209 



page 88 



LNDD 1207 



af Id 

D^partement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE=01- 
Version: E 
Date: 21/03/2007 
1/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date de {'analyse de controle :A%./.0M-./'O'^ 

Demande faite par : .U^.TA ; 

N" d'echantillon concerne : .A..S.SS..kZS 

Nature du milieu biologique : ....WAArfLft-, 



SmBy. y- 



COPIECERTIFIEE 

COhfFORMEDESDONN&S 

ET FORKIULALRES ORIGINAUX 







Lieu de destogkage^ Chambre frolde-0 Congelateur D n°.£^.fjf?..-il... 
Conditions de storkag p -80°C D -20°C D +4ocSa 
Oestockaae des flamnn a^ B O 
Date ■A^..imj.Q± Heure : v/^... h.£0... Operateur : .. JP. 



Smkme: VersapalcD Berlinger'^H. Autre D n° : .hilS.k2S 

Conformit;4 p^r rapport au proems vt^rh a l decontmlf> antidonaap. : Ou^gJ Non D 

Intearite des scplfp-^ • ouT^ Non D 

Valldatibn de la conformite de i'echantillon (Sic 




Aqtfe jUSAD^ 
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af Id 

D&partement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-0-1 
Version : E 
Date: 21/03/2007 
2/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANtlLLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



SssSa.-^*-.. 



Date :/<23../.0.^../a^.. Heure :JA..... h.3S... Op^rateur : ....U 

Localisation : salle n° ..QQ.k 

- ; COPffiCERHEIEE 

N° (itjfl^CQn ; ..fh3ZSkZS CONFORMEDESDONNfiES 

- ETFORMULAIRESORIGINAUX 

Volume : 2jD....m\ ; , ' j 

(si le milieu est congele attendre sa decongelation pour mesurer le volume) 

Validation de I'ouverture du scelle (Signatures) : 




Operateur: 



Date : / /....... Heure : h 

Systeme : VersapakD Berlinger D Autre D 

/y° de fla(;on : /V° de scelle : 

Volume restant : 

UsuMMo^iSge Chambre froide n Congelateur D n° i.... 

Conditions de storkaaf? -80°cn -20°C D ; +4°C D" 

Stockaae de la remis sous scelle 

^3^^ = •/ / Heure : ........ h Operateur : 

Validation de la remise sous scellS (Signatures) : 



Laboratoire 



Ternoih ind6pendant 



Expert 



Autre 



Cet enreglstrement est aarchiverdans /e dossier analytique de la contre expertise. 



I 
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D6partement.des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05A 
Version: C 
Dah: 17/10/2006 
1/1 



TRACABILITE DES FLACONS A ET B 



NO de Serie : 
Reception et Stocka qe avant enreoistrement fsi n^cessairet: 



Reception par 



Pate et Heure 



Stockage ■ 



Stockaqe aores enreo istrement : 



Ctiatne d e possession des flacons 4; 



Echantiilon A 82542S 



Date 



16/04/2007 
09h30 



16/04/2007 



17/04/2007 
llh25 



18/04/2007 
10h30 



19/04/2007 
Hh20 



19/04/2007 
llh35 



19/04/2007 
llh4.0 



Code operateur 



49/10 



01 



01 



10 



26 



26 



Localisation 



CH-FR.5 (-20<'C) 



CH-FR.1 (+4°C) 



Salle 004 
(amblant) 



Salle 004 
(amblant) 



Salle 004 
(amblant) 



Salle 004 
(amblant) 



Salle 004 
(amblant) 



Heure 



Flacons 


Entreposes par 


Date et Heure 


Lieu 



















Raison du transfert 



Destockage pour renumerotation 



Stockage apr^ nouvelle numerotation 



Pestockage pour tirage au sort n°2 puis 
restbckage 



Destockage pour tirage au sort n^S puis 
restockage 



Destockage pour tirage au sort n°4 



Ouverture des scelles 



Mise en tube pour confirmation IRMS 
(EC31) • . 



Chame de possession des flacons B: 



Date 



Code operateur Localisation 



Echantillon 



Raison du transfert 



Cet enregistrement est a conserver dans le dossier dela serie s'il ny a pas depositifmi dam le dossier positif. 
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Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-OSB 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABILITE DES ALIQUOTES A ET B 



NO de Serie : 



Chaine de possessi on des aliouotes A: 







Echantiilon A R3>:47R 




Date 


Allquote(5) 


Code 
opSrateur 


Etape 


Remarques 


19/04/2007 
12h05 


Allquote EC31 


26 


Preparation jusqu'i 
ac^tylatlon 


Confirmation IRMS(EC31) 


20/04/2007 
09hl5 


Aliquote EG31 


26 


Tin de preparation 




20/04/2007 
15hl6 


AliquoteEC31 
(3 fractions) 


26 


Analyse GC/l^S sur 
MSD22 




20/04/2007 
18h00 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


26 


Reprise pour analyses 
IRITIS 




20/04/2007 
19h06 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


26 


Analyse GC/C/IRMS sur 
IS0PRIME2 


Absence 

d'appauvrissement 
isotopique significatif 








V 















Chaine d e possession des aliauotes B; 



Date 



Allquote(s) 



Code 
operateur 



Echantiilon 



Etape 



Remarques 



Cet enregistrement est ^ conserver dans le dossier de la sSrie s'il n'ya pas de positifou dans le dossier positif. 
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LNDD 



ENREGtSTREMENT 



Code: 

Version : 

Date : 



jgggREgPrnJLAXI^^ PES ANALYSE^PRESENTRRS 



JE-RECAP-Ol 
J 

09/06/2006 




N°^delaboratoire: 
Produit(s) confirme(s) : 
pH mesur^ en conf : 



Ar^^X. -g^^Jirs^M^vg. '^'ge. 



^^.SL 



ZJ 



Densite affichee en conf : 
Refractoraetre n° : 
* Densit^ corrigee : 



Essai n° : 

Mode" operatoire de preparation 
Mode operatoire d'analyse : 
CG/SM(SCAN) 
CL/SM 
IMM 



U.o2^ 



.^.02^^ 




CG/SM(SIM) [ 

CL/SM2 Q 

EPo. r 



M-AN- 5111,1 



:CG/SM2 r~"] 
CL/SM3' f I 
CQ/C/IRMS ra Cytometric 



Version : | AjP? 
CG/SM3 

cum 




Essai n° : 

Mode operatoire de preparation : 
Mode operatoire d'analyse : 

CG/SM(SIM) 
CL/SM (SIM) □ CL/SM2 HH CL/SM 3 pl CL/UV ' fH 
Concentration estimde: ' ~ ~ 

*'Concentration corrigee : 




Mode operatoire de preparation : 
Mode operatoire d'analyse : 
CG/TSD 



Concentration mesuree: 
* Seuil corrige : 



CG/SM(SCAN) □ IMM | [ 




ES02 -BBS (CG-SM) [~j 
ES02C -EPH (CG/SM) | 
ES03 -CD (CL/SM) [^ 
ES04 -H (CG/SM) 



ES03C -LCH (CL/SM)[ 



; ESOS^-HES (CG/SM) 
■;■ ; ;;. ;eS08B:J>$ 
'^S03B ^-LCH (CL/SIvi^SM: _ 
■ ES05 .-MS2 (CG/SM/SM)[~~1 



ES06-IMM 
ES07 -EPO 
ESSOl-HBOCs 
ESS02 - TS 



Code operateur de I'analyste : id? 
Date et paraphe : Juidfl 



Code operateur du responsable : j(X5 
Date et paraphe : ^j j ^ ^.j qj^ 



Hors port^e d'accreditation 

Raison ou numero d'ecart de la declaration enhorsportee : 




Q rAmnltr r>ar l» rao-nnnooHfS 



iimnfuuVmff^ ^^^-'^^^^ d" ^^r,nnrma tu ,n 



LNDD 1213 




Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 
. 1/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
GC/C/IRMS ;, ■,■•{-; 



Appareil utilisable : 



ISOPRIME MICROMASS - GV INSTRUMENT 



Mode op^ratoire d'extractinfi • M-EX-24 

Mode operatoire de prep aration du Mix Ac6tSLte : M-FrXMiv.n'^ '\ 

Mode oper atoire d'analvse: - GC/MS: M-AN-52 

-GC/C/IRMS: M-AN-41 

L'anaiyse CG/MS doit etre effectuee avant Tanaiyse GC/G/IRMS 

Mode operatoire de depmiillftrnt^nt ; . GCMS:. M-RDi'-OS 

-GC/C/IRM^: -:M-DP-31 f 
Depouiller l'anaiyse GC/MS avant d'effectuedL'analysfi'GC/C/IRMS 



Traiter simultan6ment : 



un blanc urinaire 
un aliquot ^cbantilloh 



APPLI€ABLE_ le 
1 9 JAN. 2006 



i-NDD ■ 



CONFIDENTIEL 



LNDD 1214 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 
■ . 2/2 



CONFIRMATION DE L'OWGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
_^ GC/C/IRMS 



Action 



r6dig6 par 



v6rifi6 par 



v6rifi6 par 



approuv^ par 



N° Version 



1 



B 



D 



Personne conceraee 



Cynthia MONGONGU 



CorinneBUISSON 



Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRIZ' 



Date 



13/01/2006 



16/01/2006 




Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en vereion A 



Revision biennale 



Ajout d'une extraction sur Gilson 



Ajout de la preparation du mix acetate (M-EXMIX-05). 
Ajout de M-RDP-05. 



Signature 



■jfegg^ 



Date 



03/06/2002 



31/10/2002 



24/01/2005 



28/10/2005 



17/01/2006 



CONFIDENTIEL 
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MODE OPiERATOIRE 



Codification : M-EXL:_.-24-,- 
V^rsion : C 
Date : 17/01/2006 
1/4 



^^^^^^J^^^^™^ POUR LA CONHRMATION DE L'ORIGINE des 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GCJCnuMk 



-^-..jji 



Documents utilises : E-TE-OSC, I-VOL-Oi, I-EX-OS, I-EX-Ol, I-EX-OS et I-TRAC-OSC 

Remplir la fiche de preparation - confirmation /contre expertise en CPG/C/SMRI E-TE-03C 

Operations Mat^Hol ^, 

^msrm Reactifsetp rn«!..if« 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximum par tube 



CentrifuRation 5 minutes 



Transvaser le sumageant dans tube 

prelablement identifies 
(cf I-TRAC-03C) 



Extraire sur. SPE Rapid Trace 
selon I-EX-06 



Evaporation a sec 



Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate 



Agiter jusqu'a dissolution complete | 



Ajouter 2 gouttes de 
P-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



Hydrolyserlh00a55°C | 



I Centrifugation 5 minutes 



Transvaser le sumageant dans 

tubes pr^alablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Evaporation a sec 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohit 1 -5ml 
C6nes Biohit 

Centrifligeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteiur , 



-Caitouches Bond Elut CI 8 SOOmg 
Tubes Kimbles 16x100 mm 

Bain a sec a 60°C 

Dispensette 



Vortex ' 
Comptegoutte 

Bouchons Zymarck 
Vortex 

Etuve 

Ceijtrjfugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CI 8 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 60°C 



APPLICABLE fe 
^ 3 JAN. 2006 



.. ASSURANCE QUAUT6 
" LNDD 



Azote 



Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre fi-oide a +4°C (cf M-P-05) 



p-glucuronidase 
Chambre froide a +4'C 



CONFIDENTIEL 



Azote 



? 



LNDD 1216 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX„^M- 
Version : C 
Date :17/01/2006 
2/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/fRMS 



Operations 



Dissoudre et reunir dans un tube 
les extraits du meme echantillon : 

Mettre de cote un tube sec 

Ajouter 500 ^1 d'ac6tonitrile dans 

les autres tubes et agiter 10s avant 

de les transvaser dans.Ie tube sec 



Materiel 

Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex 



Rincer les tubes transvas6s avec 
SOOul d'acetonitrile 



Pipetttnan de 1 ml 
Pipette pasteur 



Evaporation a sec "] Bain a sec a 60°C 



Ajouter 50 jil de pyridine _ : 
Ajouter SO \x] d'anhydride acetique 



Reprendre par rotation leg^re du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter 5 secondes et boucher 



Deriver le tube bien femi6 IhOO 

k 60°Cou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Evaporation a sec 



Ajouter 1 ml d'acetonitrile 

Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapure 

Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-08 



Evaporation a sec des fractions 
Fl (environ 2h00) 
F2 {environ lh30) 
F3 (environ 45min) 



Pipettman de 50 nt - Cones Greiner 
Vortex 

Vortex- 



Bain a sec a 60°C 

ou 

Portoir a tubes sous hotte 

Bain i sec i 60°C 

Pipette Biohit 1-5 ml 
C6nes Biohit 

Vortex 

Cartouches Baker CI 8 500 mg 
Tubes Idmble 13x100 mm 

Bain a sec i BO'C 



Reactifs et produits 

Acetonitrile 



Acetonitrile 



Azote 



Pyridine dessechee 
Anhydride acetique > 99% 



Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure 



CONFIDENTIEL 



Azote 



LNDD 1217 



LNDD 



MODE OPEiRATOIRE 



Codification : M-EX^.-24- 
Version : C 
Date :17/01/2006 

■ 3/4 



'^^'^^^^^^^^JJON POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
-METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR Gr/r/TPlvig 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 



Op6rations 



Materiel 



R6actifs et produits 



Ajouter le SI selon I-VOL-01 



Seringue Hamilton de 50 jil ou de ;i 00 Androstanol acetate H67 200 ng/ul 
Hi selon le volume' aioute &^^• 



Ajouter 200 \i\ d'acetonitrile 



sajoute 

Pipettman r^glable de 200 fil 
Cones Grelner 



Reprendre par rotation Idg^re du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifiigation 5 minutes 



Transferer dans les vials 

prealablement identifies 

selon I-TRAC-03C 



Centrifiigeuse 4000 tr/min 

Vials en verre avec insert 300 ]il 
ou vials en verre de l.Sml 
selon le volume . 



Evaporation a sec p Bain a sec a 60°C 



Reprendre dans de ITiexane 
selon I-VOL-01 



Pipettman reglable de 200 nl ou Inil 



SertiretAgiterlOsecondes | Capsules a sertir - Vortex 



Apres analyse GC/iVTS •_ 



Reajustement du SI si necessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de ITiexane 
(CfI-VOL-01) 



Seringue Hamilton de 50 pi 

ou de 100 nl selon le volume ajoute 

Bain a sec i eO^C 

Pipettman reglable de 200 jil ou linl 



Sertir et Agiter 10 secondes -J Capsules a sertir - Vortex 



Acetonitrile 



Azote 
Hexane 



CONFIDENTIEL 

Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 

Azote 
Hexane 



.10 
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MODE OPERATOERE 



Codification : M-EX-. =24- 
Version : C 
Date : 17/01/2006 
. 4/4 



METHODEDE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES RE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TRMS 




B 



Cr6ation du document! 



Modifieation des quantites de SI et d'ACN. ajoutd'une remarque sur 
1 importance de la rotation des tubes " 



A ->Passage de projet en document valid6 : modification 
temps/temperature ac6tylation 



cliangement-de cartouche pour la premiere extraction ~ 
addition d'uqenouvelle fraction d'analyse 
reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 
^^ti^^hases organiques se fait mainten^t sous azote (£■ 



changement de cartouche pour la premiere extraction ' 

addition d'une nouvelie fraction d'analyse 

reunion .des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

changement S E en SI et aiout analyse GG/MS avant GC/C/HIMS 



03/06/2002 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



17/01/2006 



CONFIDENTIEL 



II 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date, -.06/02/2006 

1/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POim LA CONFIRMATION DES 
_^ METABOLITES DE LATESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Dur6e d'extraction pour un tube: 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilis6e: 



IrmsO.spe 
13.30iniQ 

. Kimble 16xl00mm 
Bond Elut C18 Varian 500mg/3Jnl 



Documents utilises: I-M-02, 1-N-02 



ASSURANCE QUAirrfe 
LNDD 






1. DISPOSITION DES SOLVANTS : 

Voie 1 : Methanol 

Voie 2 : Eau ultrapure" • - 

Voie 3 : Acetonitrile 

Voie 4 : Rien 

Voie 5 : Rien 

Voie 6 : Rien 

Voie 7 : Rien 

Voie 8 : Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre " '• 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les puges eau, air et/ou solvaiit. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extrmre et a gauche les tubes de reeueil et placer les cartouches . 

L'ordre de passage est le suivant: 
Blanc urinaire 1 
Echantillon 1 
Blanc uriaire 2 
Echantillon 2 



Pour lancer I'extraction, voir I-N-02. 



CONFIDENTIEL 



\i 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06_ 
Version : C 
Date : 06/02/2006 
2/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



3. DESCRIPTION DES PRTNCIPALES ETAPES DE L'EXTR ArTTON : 



Etape 


Source 

■ i 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Ddbit(ml/min) 


Conditionnement colonne 


Methanol i 


; Poubelle 


'3 


10 


• Conditionnement colonne 


Eau ultrapure 


Poubelle 


3 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


8.5 


4 


Lavage 


Eau ultrapure 


Poubelle 


4 • 


10 


Stehage 


1 minute 


Elution 


Methanol 


Fraction 1 


6 


2 


Rincage canule 


Eau ultrapure 


Canule 


2 


20 


Rin9age canule 


Methanol 


Canule 


;. 2 


20 



CONFIDENTIEL 



(3 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06_ 
Version : C 
Date : 06/02/2006 
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PREMIERE EXTOACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/fRMS 




B 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution 



Revision biennale ~" ""^ ■ 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution 

homog^neisatioii titre . ajout I-M-02 et I-Nr02 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



06/02/2006 



CONFIDENTIEL 



"t 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date: 06/02/2006 

1/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/f RMS 



.— -^** 



Application : 

Duree d'extraction par tube : 
Tube utilise de recueil utilise 
Type de cartouche utilis6e : 



Irmsltcspe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut Ci8 Varian -200 mg / 3 ml 



W 



Documents utilises : I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANTS 



Vole 1 : 


Methanol 


Voie2: 


Eau ultrapure 


Voie 3 : 


Acdtonitrile 


Voie4: 


Rien 


Voie 5 : 


Rien 


Voie 6: 


Rien 


Voie 7 : 


Rien 


Voie 8 ; 


Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre. 



LNDD 



2^ LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si ndcessaire. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes k extraire et disposer au niveau des recueils les tubes 13xl00mm insures 
dans les tubes 16xl00nun. 



L'ordre de passage est le suivant : 
Blanc urinaire 1 tube 1 
Blanc xirinaire 1 tube 2 
Blanc urinaire 1 .... 
Echantillon 1 tube 1 
Echantillon 1 tube 2 
Echantillon 1 .... 
Blanc urinaire 2 tube 1 
Blanc urinaire 2 tube 2 
Blanc urinaire 2 .... 



CONFIDENTIEL 
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Codification : I-EX -07_ 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

.2/3 



DEUXIEME EXTRACTION SURPHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Echantillon 2 tube 1 
Echantillon 2 tube 2 
Echantillon 2 .... 

Placer les cartouches et lancer I'extraction selon I-N-02. 



DESCRIPTION PES PRTNCTPALES ETAPF.S DE L^EXTRACTTON ; 



Etape 



Conditionnement colonne 



Conditionnement colonne 



Chargement echantillon 



Preparation du melange 20% 



Lavage 



Preparation du melange 30% 
Lavage 



Sechage 



Elution 



Rinyage canule 



Rin9age canule 



Source 



Methanol 



Eau ultrapure 



Echahtilloii 



Acetonitrile / Eau ultrapure 



Acetonitriie/Eau ultrapure 20/80 



Acetonitrile / Eau ultrapure 
Acetonitrile / Eau ultrapure 30/70 



Recueil 



Poubelle 



Poufaelle 



Poubelle 



Mixer 



Poubelle 



Mixer 



Poubelle 



1 minute 



Acetonitrile 



Eau ultrapure 



Methanol 



Volume 
(ml) 



Fraction 1 



Canule 



Canule 



0.8 / 3.2 



0.6/1.4 



Debit 
(ml/min) 



10 



10 



30 



30 



20 



20 
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DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 




N° Version 



1 



B 



D 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

changement des volumes de lavage et d'elution 



R^ajustement de I'extraction 



Reajustement de I'extraction 

D:homogeneisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 



CONFIDENTIEL 



If 
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TROISEEME EXTRACTION SXJR PHASE SOLTOE (SPE) POUR EA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



AppKcation : 


iniis2te.spe 


Duree d'extractionpour untube : ' 


41,3 nun 


Tube utilise : 


Kunble 13x100 mm 


Type de cartouche vitilisee : 


Baker Ci8 


Vobrae de la cartoxche ; 


500njg/3ml 



ASSURANCE QUAUTE 
LNDD 



1 -DISPOSITION DES SOLVANTS : 



^PPLIOABIB 



Voiel: 


Methanol 


Voie2: 


H2O (ukr^ure) 


Vole 3: 


Acetonitrile 


Voie4: 


Eien 


VoieS: 


Rien 


Voie 6: 


Rien 


Voie7: 


Rien 


VoieS: 


Rien 



[H SEP. 



h 



2QQ5 



~7 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent k Tair Bbre. 



2 - LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE : 

Efflbctuer les purges eau, air et solyant sinScessaire (cf I-M-02) 
Lancer lextraction sebnI-N-02 



Positmnner k droite les tubes a exiraire et a gauche les tubes 61uats. 

Utiliser te gros rack, disposer au luveau des receuils les tubes 13x100 ram inserts dans des tubes 

16x100 nmi et placer les 6chantillons dans fordre suivant : 
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TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLmE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Tubes des &;hantilbns 


TYibes des recueils 


Blanc urinaire 1 


Blanc urinaire 1 fiacibnFl (naetabolites de la cortisone et du Cortisol) 


Espace libre 


Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto) 


Espace libre 


Blanc urinate 1 fraction F3 (Diol). 


Echantflbnl 


Echantilbn 1 fiactionFl (m^taboles de la cortisone et du Cortisol) 


Espace Hjre 


Echantiflon 1 Fraction F2 (K6to) 


Espace libre 


Echantilbn 1 Fraction F3 (IM) 


... 


••' 



Placer les cartouches en kissant deux intervaHes de libre entre chaqlie cartouche et cBquer 
ensuitesur RUN MONITOR puis sur RUN du module choisi oniirinrMTiri 

3 -EXTRACTION SUR CARTOUCHE: UUlNrlULN 1 1 lL 



Etape 


Solvant 


Recueil 


Volume (mO 


Debit (ml/min) 


Conditionnenoent colonne 


MeOH 


Poubele 


5 


10 


Conditformeraent colonne 


H2O 


Poiibelle 


5 


10 


Chargement Echantilbn 


Reprise CH3CN-H2O 50/50 


PoubeDe 


2,5 


. 4 


Preparation melange 30 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1,8/4,2 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 30/70 


PoubeHe 


i :6- . 


2 


Preparation melange 40 % . 


CH3CN-H2O i 


; Mo^t. 


:|\.2,4/3,6 : 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 40/60 


PoubeDe 


'K[ 6 


2 


Preparation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


3/3 . 


30 


EhitbnFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


6 


2 


Pr^parafion melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1/1 


30 


EbtbnFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


2 


2 


Pr^paratroh melange 75 % 


. CH3CN-H2O 


Mixer 


4,5/1,5 


30 


HiitbnF2 


CH3CN-H2Q 75/25 


Fraction 2 


6 


2 


Preparation mdlange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/0,8 


' 30 


Lavage 


CH3CN-H2O 75/25 


• PoubeDe 


3,2 


2 


EbtbnF3 


CH3GN 


Fraction 3 


4 


2 


Rinpage canufe 


H2O 


Canute 


2 


30 


Lavage 


MeOH 


Potibelle 


2 


30 



13 
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TRdlSIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TRMS 



.-,-Ajt 



Action 



r6dige par' 



v6rifi6 par 



verifi^ par 



approuv6 par 



N" Version 



1 



B 




Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

analyse d'une troisieme firaction 



Elimination d'une interference dans la fraction Fl - Changement titte 
pour homogeneisation 



Date 



30/04/2002 



02/10/2002 



31/08/2004 



08/09/2005 



CONFIDENTIEL 



Jo 
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Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Dafe: 17/01/2006 
L^ 1/4 



.-,^jt 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE 

GC/C/IRMS 



EN 



Mode opefatoire d'extraction: 
Echantillon: | A 9)^^^ 



M-EX-24 



Sexe : M 



Mise a I'ambiant de I'ichantiHcn : Date : 
Prise d'essai: 



^"^hiq 



Heure:. 



-""jLO 




Blanc 



unnaire. ; 



Pool k 



Densit6: 



^.ca.-?> 



Prise d'essai 



-^a mL 



Paraphe : 



^a^ 



Preparation de I'echantillnn 




♦DLU: date limite d'utilisation 



^ 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Analyse par CG/MS 



Volume SI (nO 



Volume hexane (|xl) 



Fraction Fl 



CAS^O 



Fraction F2 



X=> 



kcci 



Fraction F3 



^JtJ=>0 



M 



LNDD 1230 



LNDD 



ENKEGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Vereion ; G 
Date: 17/01/2006 
3/4 



FICHE DE sum DES ALIQUOTES - GONEIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



.-^--** 




Autres opirations (dilutio n, r6injection..i), 
Date 



Op§ration 



• ■^JXl'-ft.—'.-iT-^J- ~V- 



Heurede debut 



Rkuperea 



Identification du materiel utilise 



Paraphe 



Analyse par GC/C/miVTS 



Volume total SI preleve (^1) 



Volume final hexane (jil) 



Fraction Fl 



a. 



K 



Fraction F2 



H> 



Mc7 



Fraction F3 



a 



u> 



n 
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ENREGISl'REMENT 


Codification : E-TE-I)3C 
Version: G 
Date: 17/01/2006 

A/A 






FICHE DE sum DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTOE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Operation 


Date 


Heure de debut 


Reeup6r6^ 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 


Reprise par 
Hexane 


-toMT 


.Af»J^ 






i&.r 




Injection 
GCyCARMS 


v^c^t/:) 


^f«^ 




^m 


' ISOPRIME X ' 


?a^ 


Autres operations (concentration, dilution. r6injection ) 




Operation 


Date 


Heure de d6but 


Recup^r6 a 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 










I: ' ' 








■ ■ 






















































■ . V ' ■ 






-V ».\*^_.^,»<t^x« 


f- -..-,' - .■ -. 




. . ,^\ 


i^f^-.'**<-^i. " ,t .. .... 
















































— 




1 



.— ,^** 



Ecarts n° : 



Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confi 



rmatton de I'echantillon 



^ 
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METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 

1. Preparation du Mix Acetate pour la GCMS: 
Operations 



Prelever 100 \il de la solution Mix 

Acetate 
et transferer dans iin vial k insert 



Evaporer k sec 



Reprendre dans 100 \il dliexane 



Sertir 
Agiter au vortex 



Materiel 


SLeactif et produits 


Vials en verre avec insert 
300^1 


Solution Mix Acetate 
(CH-Fr.l) 


BainasecaeO^C 


Azote 


Pipettmanregleagede 100 jxl 
Cones Grieiner 


Hexane 


Capsules k sertir 
Vortex 





2. Prepara tion du Mix Cal Acetate pour la fiC/r/TRMR; 
Operations Materiel 



Prelever 50 nl de la solution Mix 

Cal Acetate 
et transferer dans un vial k insert 



Vials £n verrie avec insert 
300^1 



Evaporer a sec | Bain i sec i 60°C 



Reprendre dans 50 \il dliexane 



Pipettmanr6gleable de 100 ^l 



C6nes Greiiier 



Sertir 
Agiter au vortex 



' Capsules i sertir 
Vortex 



CGNFIDENTIEL 



Reactif et produits 

Solution Mix Cal Ac6tate 
(CH-Fr.l) 



Azote 
Hexane 



A^' ^r,'= le 



15MAI20(« 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



X'^ 
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METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 



^,^/:^^"?T?^^^ 



rddig^ par 



vdrifi^ par 



v6ifi6 par 



approuve par 






Cynthia MONGONGU 



CoiinneBUISSON 



Aur6Ue LAURENT 



N" Version 



B 



Creation du document 



ajout du mix cal acetate 




Jacques DE CEAURRIZ 



vfs>^&^m^^^^^^^^^^mMm^m^^^^mm 



COMFIDENTE 



U 
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ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECTTPSFTTPR 



ASSURANCEQUALITfi 
LNDD 



APPLICABLE I© 



2 8 OCT. 2005 



COLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diam6tre interne: 
Epaisseur du film: 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume inject^: 
Solvents de rmyage ALS: 



CONDITIONS acr 

Temperature initiale: 
Gradient de temperature: 



Temp6rature finale: 

Temps d'analyse: 

Temps d'6quilibrage de la colonne: 

Pression constante: 

Temperature de la ligne de transfert SOCC 



DB17-MS JW Scien 122!4732 

30m 

0.25mm 

0.25nm 



Splidess (insert spMess) 

280<'C 

Ifil 

Solvant A: Ac^tonitrile 

SolvantB:Hexane 



70°C pendant Imin 
70-^270°Ca30°C/min 
270''C.pendantl2min 
270-->300?pi.I0°C/min 
.SOOX pendant 3 min 
25.67 min 
0,5 min 
Ajuster le SI k 10.7 min (+/-0.5min) 



CONDTTTONS SM; 

Solvent delay: 
Temperature quad: 
Temp&-ature Source: 
Fichier tune: 
Mode d'acquisition: 



9inin 
ISOX 
230''C 
Autotune 
■ Full scan 50-550 uma 



CONFIDENTIEL 



. -i 
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Codification : M-AN-52_ 
Version : A 
Date :28/10/2005 
2/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
: TESTOSTERONE ET DJE SES PRECURSETTRS 




CONFIDENTiEL 



M 



LNDD 1237 



Sequence ^faIne : 

Comment : 

Operator: 

Data Path: 

Top 

Instrument Control 
Data Analysis . 



C: \MSDChem\l\sequence\2007\Avril07\2004 . S 
26 . 

D: \MSD22\2.007\AVRIL07\2004\ 
Pre-Seq Cmd: 
Pre-Seq Cmd: 
Pre-Seq Cmd: 



^°P Post-Seq Cmd: 

Instrument Control Post-Seq Cmd: 
Data Analysis Post-Seq Cmd: 



Method Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
( ) Don't Inject 



1) 



2) 



3) 

4) 

5) 

6) 

7) 

8) 

9) 

10) 

11) 

12) 

13) 

14) 



Line " 

Calibration 1 
Datafile 
Method. 

Calibration 2 
Datafile 
Method 

Blank 3 

Sample 4 

Blank 5 

Sample 6 

Blank 7 

Sample 8 

Blank 9 

Sample 10 

Blank 11 

Sample 12 

Blank 13 

Sample 14 



Sample. Name/Misc Info 
cOl 



2004MixA 
MAN_52 

2004MixA 

MAN_5 2 

B1U1F3 

4 25f3 

BlulF2 

425f2 

BlulFl 

425F1 

Blu2F3 

427f3 

Blu2F2 

427F2 

Blu2Fl 

427F1 



c02 

MAN_.52 
MAN_52 
MAN_52 
MAN_52 
MAN_52 
MAN_52 
MAN_52 
MAN_52 
MAN_52 
MAN_52 
MAN_52 
MAN 52 



Blu 1 
A 8 25 
Blu 1 
A 825 
Blu 1 
A 825 
Blu 2 
A- 825 
Blu 2 
A -825 
Blu 2 
A 8 25 



F3 
4 25 F3 

F2 
425 F2 

Fl 
425 Fl 

F3 
427 F3 

F2 
427 F2 

Fl 
427 Fl 



-liiqucncc- vtirifidc par : .i'. 



«*****««<f *•««••* 



■^■iit:kii^t!f--- 



k^.'VK^^t^''^-- "^ 'V'"^';'**^'!^'..^!*^'..-, ? .. 



»'">""jW:>w - . :"■■• -^- f - . — ...^s—j.,^}.,,,. -, ,..—7^. *-»■-»< «<^ . 



'. «"& 
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D;\Nlsd22\2007\Avrll07\2004\2b04MixAc01.D 



Data File Name 2004l\/Ii)cAc01.D 
Data File Path D:\K/lsd22\2007\Avril07\20d4\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 12:30 
Acq. IVlethod File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 50 
Vial Number 1 ' 

Misc Info Mix Acetate 002 50ng injects 




Temps de r6tentlon. temps de retention relatif et target Signal (MH 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstah 39 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtioctnolanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Ret Time. ■ Ifjel Rat Tima 



10.69 
14.30 
14.57 
15.13 
15.51 
. 16.98 
19,05 



1.339 
1.364 
1.416 
1.451 
1,589 
1.783 



TaraetSianal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



IVI2 signal 



!-n^<- 



Name 



-^— >-• SaAndrostanoI /SiG.- r. >*-» 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q1 signal 



,^43. — 
257 "" 
257 
316 
241 
191 
269 



Q1 Response Q1 Ratio 



.,^J.i,S92^54.., 
12.266,677 
13,633,738 
16,278.907 
14,721,038 
20,377.486 
■ 13.001.366 



.1P.7..5. 
65.2 
43.9 
87.2 
62.7 
84.9 
58.0 



.-ft^tgrf*. — 1 — .top- •^• 



IVI3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q2 signal Q2Rft.qnr.n se Q2 Ratio 



204, 

201; 

218 

241 

256 

286 

344 



6,4.11,911 
.7,794.08,1? 
9,864,713 
14.720.217 
12,186.584 
13.970,419 
5.990.158 



5,7.9 

39:8 
78.8 
51.9 
58.2 c 
26.7 



11,067,727 
18,825,488 
31,039,631 
18,669,368 
23,483.844 
23,997,600 
22.429.591 



Pagel of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/20/20Q7 1:06 PM 



3o 



LNDD 1239 



D:\Msd22\2007\AvrII07V2004\2004MixAc01.D 



5a Aridrostanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



K 5!t3 Sk =b !S £3? ra" sSS:^:=::s:?1 



j..'.ii > <»*^;^'. 



■• ■ 'J-*-*' ^. r^i-^ ^r -tm^x 





^kU^UJ'>ca — 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 



J^^s^*rf^ **-^*jH^_vJ« 



1=; su-rS S™ ?x^&saA ?15^ wss3i2S3Si'R 




SV .«(• 



f. -, ■,^— •■*t>^e>-« — 



1 1 KetoEtlocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol dlAC 




Page 2 of 2 
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4/20/2007.1:06 PM 



51 



aiB 
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D:\IVIsd22\2007\AvrlI07\2004\2004MlxAc02,D 

Data File Name 2004l\/lixAc02.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 13:02 
Acq. Metliod File MAN_52.I\/I ' 
Sample Name Mix Ac 1 00 
VialNurnber2 

Misc Info Mix Ac6tate 002 100ng injects 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (m) 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol dlAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiochblanolone AC 

5b Preonan 3a 20a did dJAC 



Ret Time RelRfitTimR 



10.67 

14.31 

14.58 

15.13 

15.51 

17.01 . 

19.07 



1.341 
1.366 
1.417 
1.453 
1.594 
1.787 



Target Signal " target Response 



IVI2 signal 



Name 



-'./i-v^%ARdr0^tap»l.iiCw,~. ., 

EtiocRolanoione'AC " 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol dlAC 

5a Androstan 3a 17b diol dlAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



,243 
257 
257 
316 

24t 
19i 
269 



.....23,5|,yiS5>- 
25,110,254 
28,748,428 
34,813,101 
30,641,043 
42,675.165 
27.596.161 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



22,101,558 
38.854,788 
65,176,527 
39,251,208 
50,911.040 
50,492,412 
48.041.412 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



■64.6 '■ 

44.1 

88.7 

60.2 

S4.5 

57.4 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



12,747,543 
15.453,599 
20,331,177 
30;404.237 
25,769.520 
29,773,428 
12.847.788 



.57.7 
,3&.8 
31.2 
77.5 
50.6 
59.0 
26.7 



Page 1 of 2 
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S2 
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D:\Msd?2\2007\Avril07\2004\20D4MIxAc02.D .>.; 



Sa Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Ahdrosterone AC 




5b Androstan 3a 17b dlol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 



E !mss SBlS'ffiiXiS.' s^ai^S?. 




.»*-ii*fc*ji^ «=->■- ■ 



11 KetoEtiocholaholone AC 




5bPregnan3a 20a diol diAC 









1 _ 






y .. 








[ 


— 






L- ' 








1 /^ 








J 








/ 






4i. 


// T=; 






t 


/A. 


* 


s- 


i.^.._^' \ ._ 
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D:\Msd22\2007\Avril07\2004\Blu1F1.D 

Data File Name BIU1F1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired AllOllOOl 16:53 
Acq. Method File MAN_52.IW 
Sample Name Blu 1 F1 
VialNumber? ! , : 

MIsc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction idahs 100|jL 



1 . ai«*-«-o-7'. 






1 ^^^OOO 



-r-ic3i ^iw-if-t 



■It-IF-.— .-=— 



1 «>.«=»c> isxloci ' -t>«.:o 



J 






:2a.oc> 



<^ J V^ii 



/! 



Temps de retention, te mps de retention relatif et target Signal rwil ) 



•Name 



5a Androstanol AC '" 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol riiAC 



WI2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol dlAC 

6a Androstan 3a 17b diol dlAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5bPreqnan3a20adinlrilAr. 



.P^gtT'rri? Rel Rat Tim» 



10.66 
0.00 
0.00 

•0.00 
0.00 

16.96 
0-9P 



243 
257 
257 
316 
241 
191 



0.000 
0.000 
0.000 
0.000 
1.591- 
0.000 



Target Signal TaroRt RRsnonsa 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



Q1 signal Q1 Rfisnnp se Q1 Ratin 



5,165,523 








28,680,053 





108.6 
0.0 
0.0 
0.0 
.0.0 
88.0 
-2JL 



4,755,558 




32,575,677 
__. 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol di/VC 



Q2 ?iqn?l Q2ResDQnsft Q2 Ratio 



204 
201 
218 
241- 
256 
286 
344 



2,742,659 




19,252,873 




57.7 
0.0 
0.0 

o.d 

0.0 
59.1 
O.O 
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„^-^JJt 



D:\l\/lsd22\2007\Avril07\2004\Blu1F1.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b dlol dlAC 




5a Androstan 3a 17b diol dlAC 




11 KetoEtlocholanolone AC 



SS J5jS (SSJI S IS^!" SSiEl i 




5b Preghan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22\2007\Avril07\2004U25F1.D 

Data File Name 425F1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 17:25 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 825425 F1 
Vial Number 8 

Misc Info A 825425 Fraction 1 dans 1 00|jL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Ngmg 



5a Androsfanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanotone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



-RetTlme 



.10.66 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
16.96 
0.00 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan ."^a 2Qa diol diAC 



243 

257 

257 

316, 

241 

191 



Rel Ret Time- 



0.000 
0.000 
0.000 
0.000 
1.591 
0.000 



Tarqgt?iqnal Target Resnonse 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



2,238,362 






i 
26,720,781 





109.1 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 
88.2 

J2JL 



2.051,248 








30,287,584 





M3 signal 



N?m9 



6a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q2 signal.: ' D2 Response . Q2 ftatin 



204. 

20,1 

218 

241 

256 

286 

344 



.,.1,349,895 

Js ; ■;.,■:; 






17,753,312 





65,8 

; o!i3; 

0.0 
0.0 
0.0 
58.6 
0.0 
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5a Andrpstanol AC 






Sss:eg;i:S~ 


iSSSHI-lii 




= 


'i 


• 




">"-■■ ■ 


/v_ .„ j\^ ■ 


A . 







Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




Sb Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiochoIanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 




,1 .1. 
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D:\Msd22\2007\AvrII0n2004\Blu1 F2.D 

Data File Name BIU1F2.D 
Data File Patli D:\i\/Isci22\2007\Avrii07\2004\ 

Operator -26 
Date Acquired 4/20/2007 15:49 
Acq. Method File IWAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F2 
Vial Number 5 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans 400mL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Mil 



Name 



■ 5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5fa Androstan 3a 17b did dlAC 

5a Androstan 3a 17b diol dlAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol dlAC 



Ret Time .- RelRfitTlmR 



10.67 
14.35 
14.62 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 



1.345 
1.371 
0.000 
0.000 
0.000 
0.000 



Target Sional 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



Target Resnonsa 
15,259,410 
63,403,033 
127,302,651 



. 



. 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol dlAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol rilAC 



Q1 signal 



243 
257: 
257 
316 
241 
191 
J§2. 



Q1 Response Q1 Ratio 



16.345.792 
39.932,176 
54,583,332 







Q 



107.1 
63:0 
4^9 
b.,0 

o.b 

0.0 
0.0 



WIS signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol dIAC 



Q2 ?iqn9l 



204 

201 

218 

241 . 

256 

286 

344 



Q2RespfthsR Q2 Ratio 



8,964.921 , 
23i860.437 
38,099.953 











58.8 
37.6 
29.9 
0.0 
0.0 
0.0 
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^snssKss— 



5a Andrpstahol AC 



ig|£{!:^:S'^.sif 



'I'^iMp' talM' 'ivlTs i*:aM "v«: 



Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5bAndrostan3a17b diol diAC 




Sa Androstan 3a 17b diol dlAC 




11 KetoEtiochblanolone AC 






K SB SESS S JHSS; EjEI-i 




~ 


_^JX:__ 


?w.^ 




■...— *«.M ^..r. -...•• i,.... ,»,„ ,t;,, „-.„ , 





Sb Pregnan 3a 20a diol dIAC 
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D:\Msd22\2007\AvriI07\2004\42Sf2.D 

Data File Name 425f2.D 
Data File Path D:\Msd22\20P7\Avril07\2004\ 

. Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 16:21 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 825425 F2 
Vial Number 6 

Misc Info A 825425 Fraction 2 dans 400|jL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal fMI) 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b dio! dIAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol dlAC 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a dini diAC 



IVI3 signal 



N?m? 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol HiAC 



RgtTim? Rel Ret Time 



10.66 
14.31 
14.54 
O.OO 
O.OO 

d.oo 

0.00 



1.342 
1.364 
0.000 
0.000 
0.000 
0000 



Target Signal 



2^8 
272 

riq. 

2.56 
316 
271 
284 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



243 
257 
257 
316 
241 
191 



6,613.649 
25,014.540 
16,303,489 











108.8 
63.3 
43.1 
OlO 
0.0 
0.0 

_2iL 



Q??'q"?' Q2 Response Q2 Ratio 



204 

201 

218 

241 

256 

286, 

344 



3,519.719 
15,505,959 
11.725,536 











57.9 
39.2 
31.0 
0,0 

' m 
d/o 



Target Response 
6,076,360 
39,516,821 
37,807,446 
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-. — ^** 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC. 




— ■ , ■ . . -| . MTr^ > » 11 

i<.«o ««.•» «a.oo ■«».to i^\ 



v\ I 



5a Androstan 3a 17b dlol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




Sb Pregnan 3a 20a dlol diAC 
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D:\M8d22\2007\Avril07\2004\Blu1 F3.D 

Data File Name BIU1F3.D 
Data File Patln D:\Msd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 14:44 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F3 
Vial Number 3 
. Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans 1 0O^L 
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' -T'CBOOOOC* 


















■F-OOOOOO 


















awooooo 


















^KOOOOOO 


















Aao«»<»a^ 


















Moeoooo 
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Temps de rfetention. temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Target Signal 


Target Response 


5a Androstanol AC 


10.67 




258 


3,749,543 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.11 


1.416 


256 


15.729,613 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.46 


1.448 


316 


4,340.403 


11 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5bPreonan3a20adioldiAC 


19.03 


1,783 


284 


17.534.062 



M2 signal 



• Name 


Q1 signal 


Q1 ResDonse 


01 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


4.079,990 


108.8 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


13,687.066 


87.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 . 


2.810,630 


64.8 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191. 


. : 


0.0 


§l?Pr9qn9n??2padioldjAC 


269' 


10.150.434 ' 


57.9 



M3 signal 



Name 


Q2 signal 


Q2 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2.218.676 


59.2 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


12,295.747 


78.2 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


2,295.808 


52.9 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5bPreanan3a20adioldiAC 


344 


4:569.328 


26.1 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 








laesassFRSMs 


^e^^B 








T 










: 
















= 




T^ 


1 




= 




L 


I 













5b Androstan 3a 17b diol diAC 



is E5® ssa-a EapsiE sisrs 



- te> ...- 




*W!M-"l.-j; 



5a Androstan 3a ITbdloldiAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 



5 K1-S8 rn&n a «vra!; 




Sb Pregnan 3a 20a diol diAC 




Page 2 of 2 



C:\IVISDCHEM\CUSTRPT\IVIAN52.CRT 



4/20/2007 3:15 PM 



kl 



LNDD 1252 



D:\Msd22\2007(AvrII07\2004M25f3.D 



Data File Name 425f3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avrii07\2004\ 

Operator 26 • 
Date Acquired 4/20/2007 15:16 
Acq. Metliod File MAN_52.M 
Sample Name A 825425 F3 
Vial Number 4 - 

Misc Info A 825425 Fraction 3 dahs 100pL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal fM1^ 



N?rT?g- 



5a Androstanol AC 

Etioctiolanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiochoianoione AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Rgt Im 



10.66 
0.00 
0.00 
15.08 
15.42 
0.00 
18.96 



Rel Ret Time 



0.000 
0.000 
1.415 
1.447 
0.000 
1-779 



Target Sional Target Rfisnnngfl 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etioctiolanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiochoianoione AC 

5b Preonan 3a 20a diol riJAC 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



243 
257 
257 
316 
241 
191 
269 



915,319 




15,325,927 
1,404,383 


4.174,453 



108.4 
0.0 
0.0 
90.0 
62.8 

o;o 

58.1 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol dlAC 

11 KetoEtiochoianoione AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q2 ?iqn?l Q2 Response Q2 Ratio 



204 
201 
218 
241 
255 
286 
344 



637,728 




13,397.237 
1.140,507 


1.955.960 



75.5 
. OiO 

0.0 
78.7 
51.0 

0.0 
27.2 



844,318 




17,029,858 
2,237,542 


7.184.984 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androstefone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol dIAC 




11 KetoEtlocholanolone AC 




Sb Pregnan 3a 20a dio! dlAC 
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*>e|)artement des analyses 



ENREGISTREMBNT 



Codification: E-CC-llC 
Versio^i : A 
date: 21/03/2007 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE 

D'UNE CONFIRMATION IRMS 



Ap-pareil : Hso;ia . Date: ^/^l^ 

' 1 - Source d'ionisation et ^tancheft^ da svst^me '• 

MSD Ion69ou219majoritaire 

Abondance de I'ion 502 > 3% 

18/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (C02) < 10% 

Obsenations : 



Oui 


Non 


Code op 


^ 




• -Jfi- 


X 




W 


e< 




MS 



2- Conformite dii IVTiY 













Fichier 


Qui 


Non 


Code op 


Mix 


>=><='Mr).>Aosi\ 


ot 




fiQ 


.Mix 


Xsx^ {\x-<.A*^jaS. 


/i 




m^ 


Mix 


.-..:■' 








Mix 










Mix 




: 






Ref 










Ref 














~T7."n 


I.!;'-;;:.-?-— T-— — — t'^—t 


Ref 










. Ref 


■ 









Observations 6ventuelles du responsable : 



Cet enregistrement est a archiver dans le dasseur C-MA-Ech de I'appareil 



BWEI 
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LNDD 1255 



Fri Apr 20 12:24:23 2007 
C: \MSDCHEM\1\5973N\ATUNE.U 



5 973 Autotune 



Instrument: MS'D22 



Mass 
Ab 
Pw5 


69.00 

445863 

0.63 

! 


Mass 

Ab 

Pw50 


219.00 

405359 

0. 62 


Mass 

Ab 

Pw50 


502.00 

55676 

0.62 


Ion Pol 

Emission 

ElEnrgy 

Filament 

Repell^r 
I on Feus 
EntLens 
BntOf fs 

PFTsk 


POS 

34 . 6 
69.9 

1 

26.77 
90.2 
14.0 

19. 07 

OPEN 


MassGain 
MassOffs 
AmuGain 
AmuOf fs 
Wid219 -0 
DC Pol 

HEDEnab 
EMVolts 

Samples 

Averages 

Stepsize 








■ 






Zones : 

MS Source 230 

MS Quad 150 


Foreline 


, ' ) 


--. 


- i 


^ 


1 


\ 








1 • ' ■ 1 ■ 
66 71 


. , . 1 1 1 .■ - 

.216 221 


■ 1 r ■ -i-i-i 

500 505 







267 

-10 
2185 

128 
.042 

NEG 

ON 
2188 



8 
3 
0. 10 



101 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10 
114 peaks Base: 69.00 Abundancei 395008. -V 



xuu - 




90 - 




80- 




■70- 


^^i^*^-^ 


60- 




50- 




40- 




30- 




20 - 




10- 




n . 


,1. , 



—w- 



■'")':. ' .':\'!\f.i'.V'r^-f 



100 



I r 

200 



300 



400 



500 



600 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 395008 100.00 70.00 ' 455€ 1.15 

219.00 354880 89.84. 220.00 ;150ll ' 4 23 

502.00 51152 12i, 95 ; . 503; 00 '5179 1012 



BBsae 



k^ 
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5973 Air and Water Check 



Instrument: MSD22 

Frl Apr 20 12:25:44 2007 



C: \MSDCHEM\1\597 3N\ 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 

69 peaks Base:- 69.00 Abundance:- 396800 

100 



95 - 
90 
85 
80 
75 
70 
65 
60 
55 
50 - 
45 - 
40 - 
35- 
30 
25 
2 
15 
lOH 
5 



10 



20 



" T " ' 1 1 ^"1 T" 



30 



40 



50 



60 



7 



Mass Abund Rel Abund^ Iso Mass Iso Hftbund Iso Ratio 

•69.00 396800 100.00 70.00 ':445S 1.12 

18.10 3098 0.78 19.00 89 2.87 

28.10 20032 5.05 29.00 257 1.28 



Current Params used: . ATUNE . U 



Relative abundances; 



18/69 


= 0.78 


Water% 


28/69 


= 5.05 


Nitrogen% 


32/69 


= 1.56 


Oxygen% 


44/69 


= 0. 11 


Carbon Dioxide% 


28/18 


= 646.61 


Nitrogen/Water% 



(4 



LNDD 1257 




Codification : 


EUFCJUOSl 


Yersion : 


B 


Date: - 


20/09/2006 




1/3 



FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/ERMS 



Echantillon : 



A 825425 



ToMrances fix6es par i'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 

Tolerances sur le tr et ie trr : +/-!% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) 

Pour les abondances relatives > 50% • il est admis +/- 1 0% (en absolu ) de variation 

25 <ab< 50% +/- 20% (en relatif ) 

<25% +/- 5% (en absolu) 



COPIECERTinEE 

CONFORMEDESDONNEES 

ET FORMULAIRES ORIGINAUX 



Calcul des abondances en : 



Tabulation: 



Surface: 



X 



Hauteur: 



Standard Interne: 





Mix 


Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Tr(mln) - 


10,69 


10,66 


10,66 


10,66 


Fichier 


2004MixAc01 


425fl 


425f2 


425f3 



Substance caractSrisde : 



11 K^toetiocholanolone AC 



Fichier : 



425fl 









Mk 




Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%). 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




16,98 


1,589 


100 

■ 


84,9 


58,2 


16,96 


1,591 


100 


88.2 


58,6 


Tolerance basse 


16,81 


1,573 


74,9 


48,2 








Toldrance haute 


17.15 


1,605 


94,9 


68,2 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



GUI 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



Substance caractdris6e : 



Etiocholanolone AG 



Fichier: 



425f2 







MfaC" . = ... . 


.1 . ■ 

: .Echantillon | 




Tr(min) 


Trr 


Ml(%) 


M2 (%) 


M3(%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml(%) 


M2(%) 


M3 (%) 




14,30 


1,339 


100 

■ 


65,2 


41,4 


14,31 


. 1,342 


100 


63.3 


39.2 


Tolerance basse 


14,16 


1.326 


55,2 


33,1 








Tolerance haute 


14.44 


1,352 


75,2 


49,7 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 



non 
non 
non 



^3 



LNDD 1258 




ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date: 



1t-FCR^9 
B 

20/09/2006 

2/3 



FICHL u AiNAi. V.K / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE G^/^t. PqW COmmr^ A-nn^ T^FJFJi^ 



Substance caract6risee : 



ToMrance basse 



Tolerance haute 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X : 


c c n 




X 




, X 





copiecertiMe 

CONFORMEDESDONNfeS 
ETFORMULAIRES ORIQINAUX 



Substance caract^ris^e : | 5bAndrostane-3a.l7b-dioldiAC 



Toi6rance basse 



Tolerance haute 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



i dui 
oui 
oui 



X 


non 

non 

■ non 


I 


X 


i ■•: . 


■' :X 


.?' . 



Substance caract^risde : | 5aAndrostane-3a,I7b-dioldiAC j 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Tr(min) 



15,51 



15.35 



15.67 



Trr 



1.451 



1,436 



1.466 



Mix 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



M2 (%) 



62.7 



52,7 



72,7 



M3 (%) 



51,9 



41.9 



61.9 



Fichier : 



Tr(min) 



OUI 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



15,42 



425f3 



Echantillon 



Trr 



1,447 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



62j8 



M3 (% 



51.0 



Substance caract6risfe : | 5b Pregnane-3a.20a-kiiol diAC 



Tolerance basse 



nFoi 



Tolerance haute 



Mix 



Tr (min) 



19,05 



18,86 



19,24 



Trr 



1,783 



Ml (%) 



100 



1,765 



1,801 




iM2'(%) 



58^0 



' M3(%> 



48:0 



68,0 



Fichier : 



26:;7. 



21,4 



32,0 



tr(min) 



18.96 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives 



OUI 

oui 
oui 



non 
non 
non 



425f3 



Echantillon 



i;.Trr 



' 1.779 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



58,1 



M3 (%) 



50 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date : 



E-FC&O? 

B 

20/09/2006 



3/3 



FICHE D' AN ALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALrTATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caract6ris6e : 



Fichier : 









Mix 


Echantiilon . { 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 








100 










100 






Tolerance basse 






IH 














ToBrance haute 













Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oiii 





rion 
iion 
non 


'■? " '. 




!.." 







CONFORMEDESDONNEES 
ETFORMULAIRES ORIGIKAUX 



Substance caract6ris6e : 



Fichier : 







Mix 


Echantiilon | 




Tr(min) 


Trr 


1 Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 






■ 1 100 = 










100 






Tolerance basse 




■Ml ' 


: ■ :; 






■ - 


ToMrance haute 




■M 







Concordance des Tr : 

Concordance des Trr ; 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 





non 
non 
non 













Paraphe et code operateur ; 



n4 



Partie h remplir par le responsable : 
Caractdrisation formelle de tous les analytes : 
Paraphe et code operateur : 



oui 



J^ 



Jo CB 



non 



Date: 



-^Ho^lr^^ 



Observations : 



Cet enregistrement est a archives dans le dossier de confirmation de I'echantillon 



S\ 



LNDD 1260 



„„.*)Ji 



LNDD 1261 



LNDD 



MODE OPERATOBRE 



Codification : M-AN -41 
Version :B ' 

Date :28/10/2005 
1/2 



MODE OPERATOBRE D'ANALYSE POURLA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/G/SMRI 



COLONNE 




" ., 


Type: 


DB17-MS JW Scien 122.4732 . 


Longueur: 


30m 


Diam&tre interne: 


0.25mm •„^,,„,i.«„ 


EpaisseuT du film: 


0.25„m ASSURANCE QUAUTE 




LNDD 


INJECTION 


. 


Mode: 


SpMess (insert splitless) 


Temperature injecteur; 


280''C 


Volume inject^: 


lnWfil 


Solvents de rin9age ALS: 


SolvantA:Acetonitrile . 




SolvantB:Hexane APPLICABLE 1 


CONDITIONS GC 




2 8 OCT. 2005 


Temperature initiale: 


70°C pendant Imin 




Gradient de temp6ratiu:e: 


70->271°Ga30°C/min 




271°e->28PG a0.6oC/min . 




281''C pendant 3 min 


■ ' . I- 


.281-r>300''(;f^5''C/min 


Temperature finale: '. 


SOO^C pendaatjjmm^i;^^**!^ 


letxsps d'analyse: 


45 min ^Jf- 


Fression constante: 


Ajuster le SI k environ 870s 


INTERFACE 




Pi^ge k eau: 
Ligne de transferfc 


■^^ CONFDEHTIEL 


Four a combustion: 


850°C 


CONDlilONSSM 




Mode d'acquisition: 


ions 44, 45 et 46 


Programmation dfc I'acquisition: 


Tenf5)s d'acquiqition total:2580s 




I lOOs RG open 




i 130s RG close 




iieOsRGopen 




a 190s RG close 




i 220s RG open 




a 250s RG close 




a 750s HS close 




a 2000s HS open 




:i 2400s RCJ;bpen 


■ ■ ■ I . 


;k'2430sR<icaose 




;i2460sR(^en 




i 2490s RG close 




a 2510s RG open 




a 2540s RG close 





5"?/ 
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LNDD 



MODE OPERATOmE 



Codification : M-AN _^1^ 
Version : B 
Date :28/10/2005 
2/2 



-..^..ojii 



MODE OPERATOmE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMPT 




N° Version 



1 



B 



Motif 



Creation du document 



Acceptation du projet apres conversion du tr du SI en seconde, creation 
de la version A 



Revision biennale 



Date 



27/05/2002 



14/10/2002 



28/10/2005 



GONFIDENTiEL 



53 
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-..^^^ 



af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-INFO 
Version ; D 
Date: 05/10/2006 
' 1/1 



COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'est a utiliser que sj la modification est URGENTE et majeure 
et/ou consequeiite et/ou applicable ^ plusieurs documents 




Puree d'appl jcation de la modificatinn -' 

□ TEMPORAIRE. date de d6but d'application : date de fin d'application: 

SSf DEFINITIVE (modification a apporter dans la prochaine version du(des)doc.conceme(s)) 
date de debut d'application:.. .^.?>lov.V<j:V 



Modification apport6e : 



GONFIDENTIEL 



><ixV)OA^ 



c 
f -OUT \\«vs\rv)m«.tA ^ • 



V£,o (J-Cr <s^n 

.•MJO .:. ft-Q- Of* A 

A^o CO t\o-v<- 



VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: 










!es 



Identificatio n par uh NUMERQ.^.^ 
et validation de c et enrepisfrem ent oar 1' Assurance Oualite ft».mp »n) 

roriginal de cet enregistrement est a archiver vivant a I'Assurance Qualite 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004Blu2F1.raw 
Project controIe2007iPRO 
Sample list 20a4.Gpl 
Une: 19 
MSfile:M-AN41 
Inlet GC-combustion 
inletflIe:M-AN41. 
Sample ID: 
Description! Blanc urinaire 2 Pool4 F1/7SuL 



AcqulsOon Date: 20/4/0721:20 

Weight 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot NumbenJB 251 
Run index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas:C02. Uncalibrated C02 

Ratio type: Qemental " 
Deconvotution: Craig 

Elemental delta Molecular delta . 

Label: Value: Label: Value; 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 ' -34.63 

Ratio 2: 180 ^g delta 46 -20 06 



Wit 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





MM6( 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.64 


127.3 


1.1677E-02 


3.8138E-03 


2 


4.66 


187.2 


1.1677E-02 


3.8133e-03 


3 


4.7Z 


247.2 


1.1678E-02 


3.8123E-03 


8 


4.55 


2427.3 


1.1678E-02 


3.8119E-03 


9 


. 4.59 


2487.3 


1.1678E-02 


3.8135E-03 


. 10 


4.69 


2547.3 


1.1678E-02 


3.8137E-03 



Mean: 1.1678E-02 3.8131E-03 
StdDevofflt(%»): 0.02 0.23 ■ 



Sample Data 



Peak No 


RT (Sec) 


Major Height 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


delta180 


• 2 
3 

4 


wm 

1789.8 
1859.0 


MP 

0.84 
2.61 


1 5.4295E-09 
1.9072Ei08 
7.8449E-09 
2.7862E-08 


1.1729E-02 
1.1799E-02 
1.1788E-D2 
1.1796E-02 


4.41 
10.39 

9.47 
10.13 


-25.57 
-24.90 


3.7006E-03 
3.7021 E-03 
3.7012E-03 
3.701 8E-03 


-29.50 
-29.10 
-29.33 
-29.18 


-48.95 
-48.57 
-48.79 


-19.60 
-19.21 
-19.44 

























21/04/2007 09:20 



Results for C02 fay CF (uncaIlbrated)(Fn1) (Printout] 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



FHe: 2004425F1.raw 
Prolecfc contn}|e2007.PRO 
Sample list: 2004.spl 
Line: 20 
MS nie: M-AN41 

Inleb GC-combU3tlon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description; A 82542S F1/75uL 



Acqulstion Date; 20/4/07 22:05 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 
,.. .Type: 
Standard: 
Slot Number; JB2S.1 
Run Index; 



Reference standard 

Species: C02byCF(uncalibfated) 
Gas;.C02 Uncalibrated C02 

Ratio type; Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label; Value: 

RaHo1:-13C -36.3 

Ratio 2; 160 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt; 
PDB 
PD8 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





major — 








Peak No 


Height (nA) 


RT (Sec) 


RaUo 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.78 


. 127.5 


1.1678E-02 


3.8137E-03 


2 


4.66 


187.3 


1.1678E-02 


3.8121E-03 


3 


4.82 


247.4 


1.1679E-02 


3.8107E-03 


12 


4.66 


2427.5 


1.1679E-Q2 


3.8118E-03 


13 


4.70 


2487.4 


•1.1679E-02 


3.8132E-03 


14 


4.80 


2547.4 


1.1678E-02 


3.8132E-03 



Mean: 
StdDevoffitpt.): 



Sample Data 



Peak No 



RT<Se<4 



791.2 



1144.7 



1699.4 
1769.2 
179S.0 
1857.2 



Major Height 

InA) 

0.66 



1.75 



0.65 
0.64 
.1.61 
1.83 



1.1678E-02 
0.03 



3.8125E-03 
0.32 



Major Area 



2.ei3gE-09 

7.3875E-09 
1.23a3E-08 
3.08e6E-08 
6.9247E-09 
6.822eE-09 
1.6661E-08 
1.7744E-08 



Ratio 46/44 Raw Delta delta 13C 



1.1444E-02 
1.1724E-02 
1.1670E-02 
1.1810E-02 
1.1725E^2 
1.1651E-02 
1.1800E-02 
1.1802E-02 



^20.04 

3.90 

0.03 

11.23 

4.01 

-2.32 

10.41 

10.58 



-56.00 



-35.32 



•31.18 
-37.71 
-24.60 
-24.43 



Ratio 46/44 



3.7X)25E-03 
J.7027E-03 
3.7031 E-03 
3.7020E-03 
3.6982E-03 
3.6997E-03 
3.7014E-03 
3.76l2e-03 



Raw Delta 



•28.82 
-28.77 
-28.69 
-28.98 
-29.74 
-29.60 
-29.15 
-29.21 



delta 180 



-48.22 
-48.23 
•48.14 
•48.45 
•49.18 
•49.03 
-48.61 
•48.67 



detta180 
w.r.t SMOW 
-18.85 
-18.86 
-18.77 
-19.09 
-19.84 
-19.68 
-19.26 
-19.31 



21/04/2007 09:23. 



Res.ullsfWC02faycH(undalibrated)(Fn1)'[Printout], '¥ i 



1of1 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004piu2F2.raw 
Prelect conttDls2007.PRO 
Sample list: 2004.spl 
Line: 17 
MSflle:M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinalre 2 Pool4 F2/7S0uL 



AcqulsUon Date: 20M/07 19:51 

WelBht 0.00 
Injection Volume: 20 
BotUe: 
Type: 
Standard: . 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Ga»:C02 • ■ Uncallbfated C02 
Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Ubel: Value: 

Ratio 1: 13C -38.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peai(No 


Wlajof— 
HelgiitJnA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.66 


127.4 


1.15796-02 


3.8132E-03 


2 


4.70 


187.2 


1.1678E-02 


3.8124e-03 


3 


4.72 


247.3 


1.1679E-02 


3.8116E-03 




4.31 


2427.1 


1.1678E-02 


3.8104E-03 




4.34 


2487.0 


1.1678E-02 


3.8132E-03 




4.44 


2547.0 


1.1678E-02 


3.8141 E-03 



Mean: 
StdDevoffIt(%.): 



1.1678E-02 
0.03 



3.8125E-03 
0.38 



Sample Data 



Peak No 



RT (Sec) 



<taaaj) 



Major fleiglit 



mnt 



Major Area 



1.2S40E-08 
3.2313E-08 
3.S543E-08 



Ratio 45/44 



1.17346-02 
1.1791 E-02 
1.ia01E-02 



Raw Delta 



4.78 

9.68 

10.48 



delta 13C 



•^a^ 



Ratio 46/44 



3.7002E-03 

3.7019E-03 

> 3.7023E-03 



Raw Delta 



-29.45 
-29.00 
-28.90 



delta 180 



•48.90 
-48.47 
-48.37 



deKa180 
w.r.t. SMOW 

-19.55 

-19.10 

-19.00 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004425F2.raw 
Project eontrole2007.PRO 
Sample list: 20O4.spl 
Line: IB 
MSfile:M-AN41 
Inlet: GC-eombustion 
■ Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
DeseriDtlon: A 825425 F2/3S0uL 



Acqulstion Date: 20/4/07 20:36 

Weight: 0.00 
Injection Volunie: 30 
BotUe: 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB251 
Run Index: 



Reference standaFd 

Species: C02 bj CF (uncallbnaled) 
Gas:C02 . UncallbratedC02 

Ratio type: Elemental 
Oeconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1:13C ^6.3 

Ratio 2; 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections j- 

Equilibrium correction: None 



Peak No 


mysi — 

Heigiit(nA) 


RT (Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 
2 
3 
15 
16 
17. 


4.52 
4.55 
4.57 
4.41 
4.45 
4.56 


127.2 
187.1 
247.1 
2427.2 
2487.1 
2547.1 


1.1B78E-02 
1.1678E-02 
1.1678E-02 
1.1678E-02 
1.1678E-02 
1.1678E-02 


3.8141 E-03 
3.8132E^)3 
3.8126E-03 
3.8113E-03 
3.8137E-03 
3.8140E-D3 



Mean: 1.1678E-02 3.8132E-03 
StdDev of «{%.): o.02 0.30 



Sample Data 



Peal(Na 



RT(Sec) 



1326.3 
1379.1 
1452.7 
1475.1 
1S96.4 
1863.6 
1890.4 
1984.6 



Major Height 
fnAl 



7.60 
1.45 
1.19 
1.12 
2.05 
0.72 
0.61 
0.67 



Major Area 



3.0076E-08 
7.2084E-0B 
3.830SE-08 
8.6046E-08 
1.0771E-08 
1.5660E-08 
1.4757E-08 
Z9819E-08 
7.7963E-09 
S.3190E-<J9 
7.4083E-09 



Ratio 45/44 Raw Delta 



1.1731E-02 
1.1798E-02 
1.1792E-02 
1.1B93.E-02 
1.1701^-02 
1.1743E-02 
1.1762E-02 
1.1748E-02 
1.1755E-02 
1.1777E-02 
1.1780E-02 



4.58 
10.32 
9.74 
1.30 
1.95 
5.58 
7.19 
6.00 
6.64 
8.49 
8.74 



«»elta 130 Ratio 46/44 1 Raw Delta 



-34.01 
-33.33 
-29.67 
-27.87 
-29.13 
•28.45 
-26.54 
-26.29 



3.7045E-03 
3.7036E-03 
3.703SE-03 
3.7034E-03 
3.70|lE-03 
3.7003,E-03 
3.6065E-03 
3.69.95E-03 
3.6973E-03 
3.6977E-03 
3.B981E-03 



-28.53 
-28.73 
-28.75 
-28.80 
-29.14 
-29.59 
-30.60 
-29.81 
-30.36 
-30.26 

r30.15 



delta 180 



-47.99 
-48.21 
-48.23 
-48.25 
-48.59 
■49,04 
-50.03 
-49.26 
•49.80 
•49.71 
•49.60 



deltalSO 
NJX. SMOW 



-18.61 
-18.84 
-18.86 
-18.88 
-19.23 
-19.69 
-20.72 
-19.92 
-20.48 
-20.38 
-20.27 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004Blu2F3.raw 
Project contrDle2007.PRO 
Sample list: 2004.spl 
Line: IS 
MS file: M^N41 

Inlet: GC-combusUon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blano urinaire 2 Pool4 F3/45uL 



Acqulstlon Date: 20/4/07 1 821 

Weight 0.00 
Injectian Volume: 30 
BqtUe: 
Type: 
Standard: 
Slot Number. J8 251 
Runlndex: 



Reference standard 




Corrections 


Species: C02 by CF (unoalibrated) 




Equilibrium correction: None 


. Gas: C02 • Uncalibrated C02 






Ratio type: Elemental 






Deconvolution: Craig 




. 


Elemental delU Molecular delta 






Ubel: Value: Label: Value: 


wrt: 




Raao1:13C- -36.3 delta 45 -34.63 


PDB 




RaUo 2: ISO -20 delta 46 -20.06 


PDB 







majdr 








Peak No 


Height (nA) 


RT (Sec) 


RaUo 45/44 


RaUo 46/44 


1 


4.89 


127.6 


1.1679E-02 


3.812aE-a3 


2 


4.89 


187.4 


1.1679E-02 


3.8120E-03 


3 


4.87 


247.4 


1.1679E-02 


3.8113E-03 


11 


4.83 


2427.6 


1.168OE-02 


3.8110E-03 


12 


4.87 


2487.5 


1.1680E-02 


3.8121E-03 


13 


4.91 


2547.5 


1.1679E-02 


3.8131E-03 





Mean: 


1.1679E-02 


3.8121E-03 




StdDevofm(%.): 


0.02 


0.24 


eData 









Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
fnA) 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


delta180 
w;r.t SMOW 


1 


807.7 


2.17 


9.4525E-09 


1.1790E-02 


9:48 


-25.58 


3.7027E-03 


-28.68 


-48.16 


-18.78 


2 


«.8assp 


fees 


• 2.2930E-08 


1.1735E-02 


4.75 


^ms. 


' 3.7020E-03 


-28.88 


.48J4 


-18.97 


3 


1267.2 


2.11 


1.S876E-08 


1.1763E-02 


7.18 


-27.93 


3.7008E-03 


-29.19 


-48.65 


-19.29 


4 


<S!328l0 


WS9 


' 6.1270E-08 


1.1768E-02 


7.62 


(g^SM 


3.7020E-03 


-28.88 


-48.33 


-18.96 


5 


stasflw 


«57» 


1.2824E-08 


1.1761E-02 


7.02 


<S2BWt 


' 3.7012E-03 


-29.10 


•48.56 


-19.20 


6 


1400.5 


1.37 


1.0681E-O8 


1.1770E-02 


7.72 


-27 J7 


3.7001 E-03 


-29.37 


-48.83 


-19.47 


7 


^mm 


««♦ 


4.2286E-08 


1.1778E-02 


8.48 


<ssmt 


3.7023E-03 


-28.80 


-48.27 


-18.90 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 20(M425F3;raw 
Protect controle2007.PRO 
Sample list 2004.spl 
Une: 16 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M^N41 
Sample ID: 
Description: A 825425 F3/20uL 



AcqulsOon Date: 20/4/07 19:06 

Weiglit 0.00 
Injection Volume: 30 
BotUe: 
Type: 
Standar((: 
Slot NumlienJB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
- Gas:C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

I^tio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 160 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



virrt: 

PDB 
POB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





luiajoi' 








Pealc No 


Helglit(nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 




1 


4.87 


127.6 


1.1670E-02 


3.8129E-03 


2 


4.83 


187.4 


1.1679E-02 


3.8121E-03 


3 


4.91 


247.4 


1.1679E-02 


3.8115E-03 


20 


4.58 


2427.4 


1.1670E-02 


3.8103E-03 


21 


4.59 


2487.3 


1.1679E-02 


3.8126E-03 


22 


4.66 


2547.3 


1.1679E-02 


3.8131 E-03 



Mean: 1.1B79E-02 
StdDevoffit(%o): 0.03 



3:8122E-03 
0.25 



Sample Data ' 



Peak No 



BT (Sec) 



784.S 
808.3 
816.7 
B2i9.5 
835.2 
841.0 
854.3 
866.0 
875.9 



929.9 
1013.0 
1123.5 



Major Height 
(nAl 



1.00 
2,04 
0.86 
0.66 
0.87 
0.74 
4.33 
1.81 
4.64 



16.22 
Z74 
1.42 



Major* Area 



7.0053E-09 
1.9743E-08 
8.5648E-09 
3.7186E-09 
5.0773E-09 
S.2192E-09 
2!l465E-08 
8.6856E-09 
2.1743E-08 
2.7624E-08 
1.0897E-07 
1.7598E-08 
9.541 8E-09 
9.2553E-08 
1.0igOE-08 
2.1708E-08 



Ratio 45/44 Raw Delta 



1.1666E-02 
1.1747E-02 
1.1734E-02 
1.1739E-02 
1.-r717E-02 
1.17S0E-02 
1.1691E-02 
1.1692E-02 
1.1678E-02 
1.173SE-02 
1.1689E-02 
1,1646E-02 
1.1645E-02 
.1.1773E-02 
1.1770E-02 
1.178SE-02 



-1.14 
5.81 
4.75 
5.13 
3.29 
6.06 
1.03 
1.09 

-0.12 
4.79 
0.83 

-3.35 

-2.94 
8.05 
7.78 
9.03 



delta 13C Ratio 46/44 Raw Delta 



-36.32 
-29.35 
-30.45 
-30.04 
-31.94 
-29.10 
•34.27 
-34:21 
-3S.46 



^fl!3.S 3 



•34.48 
-38.76 
-38.36 



3. 
3. 
3. 
3. 
Z. 
g26iD2Jii»e. 



.6792E-03 
,7O20E-O3 
.7018E-O3 
.7005E-03 
,7007E-O3 
,7627E-03 
.7011 E-03 
,7012E-03 
,7002E-03 
.7005E-03 
.70O8E-O3 
.6988E-03 
,7001 E-03 
7Q18E-03 
,6993E-03 
,7008E-03 



-34.88 
-28.90 
-28.06 
-29.30 
-29.25 
-28.71 
-29.13 
-29.10 
-29.37 
-29.29 
•29.22 
-29.73 
-20.41 
-28.95 
-29.61 
-29.23 



delta 180 



•54.21 
-48.37 
-48.42 
-48.76 
-48.70 
-48.18 
-48.58 
•48.55 
•48.81 
-48.75 
•48.67 
•48.16 
•48.84 
•48.42 
•49.06 
•48.69 



detUISO 
w.r.fSMOW 



-25.02 
-19.00 
-19.05 
-19.40 
-19.34 
-18.81 
•19.22 
-19.19 
-19.46 
-19.39 
-19.31 
-19.82 
-19.49 
-19.05 
-19.72 
-19.33 
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. ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-10- 
Versiqii: C . 
Date :£ 09/05/2006 

"^' 1/2 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN COimRMAHON 

CG/C/IRMS 



..^-^.^ 



Num^rod'echantiUon :. {^..aadfeSIfi imif 

'i 

Numero d 'identification de i'appareil :....31j«i|>n'.jjvg,,5i^^^^^ 
Instractioa de confirmation : .3r.;.?f?.V.J:...S.l 



l.Tune 

I 

Specification : plateau du peack Centre > 10 V 
Tune confonne : ©ui 



^ 


non 





2. Stabilite de I'instrnmenf 

Specification: ^cart mesur6 entre valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 < 0.5 %o 



Stabilit^conforme ; 



oui 



V 


non 





3. Prgcisio n de rinstniment 

Code de la solution Mix Cal IRMS:...,....'^.'a.^. 

Valeurs nh tennes (%o ) pour 3 iniectinin!! 



Moyenne 



Ecart-type 



Decane 



-^j^t^t 



Oyoa 



Und6cane 



-AtlitS 



o,o4 



Dod6cane 



o.o:v 



Specification: ecart-type d'au moins 3 alcanes < 0.5 %i 
Precision confonne : 



oui oC 



non 



Metliyldecanoate 



-j^^tOJb 



=Oi\ Jb 



a 



LNDD 1278 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-10 — ^ — 
Version: C 
Date: 09/05/2006 
2/2 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION 

CG/C/DRMS 



4. Calibration de l'instrnin<»nf 

Code dela solution Mix Cal Acetate:.... 'QjaL.iv.. 

Valeurs obtenues (%a)i 



tjOOMl\-..».C^\ji,C^W\f<M 



«Lo>aHt\'(»tik\ ^;ji.^(x.W <ia 



SaAndrostanolAC 



-3o,SS 



- ^MS 



Etiocholanolone AC 



-,io.o \ 



-^^.^^ 



■ry-,-.-mmr , •* 



5b Androstanediol diAC 



Intervalle de valenrs acceptables^ 



Valeurs tbtoriques 



Valeurs flitoriques + 0,596o 



Valeurs th6oriques - 0.5%i) 



5a Androstanol AC 



-30.46 



-29.96 



Resultafe confonnes : 



-30.96 



-Etiocholanolone AC 



-19.91 



-19.41 



-20.41 



GUI 



-33., CM 



. , . , '■■■•■■ -■-(■-■I „ , :' .>; '~i,.i^ 



II K6toetioch61anoloneAC 






5b Androstanediol diAC 



-33.81 



-33.31 



-34.31 



11 K6toetiocholanolone AC 



■ .«<■ : 


non 





-16.30 



-15.80 



-16.80 



Observations: 



R6sultats : CONFORME / NON TONFOItME 
Rayer la mention inutile 



Validation 




pws 



Cetenregistrement est atransmettre au responsable du sectew confikation co 
a archrver vhant dans le dossier matiriel de I'appareil concemi danslasectZZ 



conceme 
correspondante. 



6i 
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Stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004stabilite1.raw 
Project: controle2007.PRO 
Sample list: 2O04.spl 
Une:1 
. MS file: Co2 stab 

Inlet: GC-combustion 
Inlet die: Do Nothing 
Sample ID: 
DescrinHon: testde stabilite 



Acqulstion Date: 20/4/07 9:38 

WetaKt 0.00 
Injection Volume: 
BotUe: 1 
Type: 
° Standard: ' 
Slot Number:. JB 251 
Run Index: 



Reffere^g^tania,9fd . . 

Species: 002 by CF (uncanbrated) 
6as:C02 Uncalibrated C02 

Ratid type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Jlatio1:13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: ISO ^0 delta 46 -20.08 



wtt: 
FOB 
PDB 



CotEectlohi / ' . 

Equlilbriuni correction: None 





■M.ftjw:~ 








■^^^m^ 


te^gsi 


iir«T..(SSt|,. 


•^*"^5^ 


smi^m 


1 


^.68- 


37.5' 


1.^68'1f:or 


3.8103E-03 


2 


4.65 


37.3 


1.1681E-02 


.a.8111E^3 


3 


4.68 


157.3 


•1.1681E-02 


3.8105E^3 


4 


4.68 


217.3 


. 1.16STE-02 


3.81045-03 


5 


4.66 


277.3 


1.1681^-02 


3.8104E-03 


8 


4.67 


337.3 


1.1681E-02 


3.8103E-03 


7 


4.67 


397.3 ■ 


1.1881E-02 


3.81P2E-03 


8 


4.68 


457.3 


1.1681E-d2 


3.8104E-03 


9 


4.69 


517.3 


1.1681E-02 


3.ei04E-03 


10 


4.71 


577.3 


1.1681E-02 


3.8101E-.03 



Mean: 1.1661E-02 
5tdDevoffIt(%.): 0.02 



Sample. Data 



Peak No 



RT(Sbc) 



Ma|or Height 
fiiAL. 



MajprArea 



3.8104E-03 
0.08 



'•'•■|%~; -.^aw«r«SE««wS! 



-.^^iftit^Vf**-- 



Ratlo 45/44 Raw Delta 



delta43(} 



Ratio 46/44 



'Raw Delta 



delta leo 



delta.180 I 
^f.r■tSMOW^ 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004stabllite2.raw . 
Prolect: 'controle2007,PRO ' 
Sample list: 2004.spl 
Una: 2 
MS file: .Co2 stab 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Descrlotlon: test da stabilile " 



Acqulstion Date: 20/4/07 9:49 

Weight: 0;00 
Injection Volume: 

. BotUe: 1 ; 
■ Type: 
Standard: 
Slot NumbenJB 251; 
. Run Index: 



ReterecCee sfefrtdafja . . 




Species: C02 by CF (uncalibrated) 




Gas: C02 UncaHbraled C02 


Ratio ^pe: aemental 




Deconvolufion: Craig 




Elemental delta 


Molecular delta 


Ubel: Value: 


Label: . Value: 


Ratio 1: 13C -36.3 


delta 45 -34.63 


RaHo2:180 -20 


delta 46 -20.06 



wrt; 
FOB 
FOB 



Equilibrium correction: None 





■■.m°f - 


t - 


,- •• .-' j- 


■•t'.-yi-;-" .•.-,■/;; 


< L:<5sifgj^igtjd 


m^^m 


«,153=.<Sec)«d 


^Si&B^BM ' 


.Riaia!jD6i4^; 




4.73- •■ 


• ■ 37.4 ' 


' T.1681E-02 


3.8101 E-03 


2 


4.74 


97,3 


1.1681E-02 


3.B102e-03 


3 


4.76 


157.4 


1.16B1E-02 


3.8100E-03 


4 


4.77 


217.4 


1.1681E-02 


3.8102E-03 


5 


4.81 


277.4 


1.1681E-02 


3.8099E-03 


6 


4.85 


337.4 


1.1682E-02 


3.8093E-03 


7 


4.91 


397.5 


1.1682E-02 


3.8D87E-03 


8 


4.97 


457.5 


1.ie82E-02 


3:8085E-03 


9 


4.98 


617.5 


1.1682E-02 


3.8082E-03 


10 • 


4.99 


577.6 


1.1682E-02 


3.8080E-03 



:A4.^^^ 4M i r i r. rT j y/, *a^tg 5wS^? 7aa«l.«ij:-. -iiiJ^S^iafei^s— 



Mean; 1.1662E-02 3.8093E-03 
StdDevofftt(%.): 0,02 . 0.08 



Sample Data 



C 



..*'-■■ ^Jt^At^f^-tvtO 



Peak No 



RT(Sec) 



Major Helghtj 'Major Area 



Rfttib 45/44 



Raw Delta 



:delta'13C ' 



Ratia' 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



deltalSO 
w.r.tSMOW 
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CF Analysis Results 



FUe; 2004stabilite3.raw 
ProiBCt contrDle2007.PRO 
Sample list- 2004.3pl 
Line: 3 
MS file: Co2stab 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Description: test de stabillte 



Acqulstion Data: 20M/07 10:00 

Weight 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standatxl: 
Slot Number: JB 251 
Rufi Index: 



RiBferen"f!(?SfeiSflarrf 

Species: 002 by CF(uncallbrated) 
Gas: CQ2 Uncallbrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: ' Ciaig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value- 

Ratio 1:13G -36.3 delta 45 , -34,63 

Ratio 2: 160 ;^0 delta 46 ■■ -20.06 



wrt: : 

PDB 

PDB 



Equilibrium correction: None 



iM^i 





.•..Majpi-r 


"T~T n 




..■; V. .-"V; .•: 


— .- fi^teftaaoi; 


J^^JsM 


.(JjF(Si9c) 


Ra«o.'4S/44- 


:Rad^^Mi|', 


' "I 


'•■ "^IS^"' 


■ si.i*^** " 


- i;i68Te-u2- 


■33ti85&&' 


2 


4,92 


. 97.S 


1.16?tE-02 


3.8089E-03 


3 


4.80 


157.5 


1.1682&02 


3.8087E-03 


4 


4.88 


217.6 


1.1682E-02 


3.8090E.-03 


5 


. .4.87 


277.5 


1.1681E.02 


3.8090E-03 


6 


4.85 . 


337.5 


1.ie81E^2 


3.8D89E-03 


7 


4.85 , 


397.5 


i.ieaie-02 


3.8090E-03 


8 


4.84 


4S7.S 


1.1682E-02 


3.8087E^3 


9 


4.85 


517.5 


1.1662E-02 


3.8084E-03 


10 


4.85 


577.5 


1.1682E-02 


3;8089E-03 



j<.^i ilK j ^. ^ : Sgr ji V/» t^^ 



:^.:r2,c5S*i^Tf 



:-.-?.Aa;,j..»t Kiftivti 



Mean^ 1.16e2E-02 3.8088E-03 
StdDevofl]t(%.): 0.02 0.06 



Sample Data 



Peak No 



RT (Sec) 



MaJor'Helght 
:.(PA).. 



"MalprArea 



Ratio 4SM4 



RaWDelta 



delta 13C Ratio 4S/44 



Raw Delta 



delta 180 



deltaleo 
w.r.t. SMOW 



20/04/200710:13 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B. 
Version : A 
Date :25/01/2006 
1/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2 



Appareil conceme ; Isoprime 2 



COLONNE 



INJECTION 



CONDITION GC; 



Type: • 
Longueur : 
Diam^tre interne : 
Epaisseur du film : 

Mode : 
Temperature : 
Volume injecte : 

Temperature initiale : 
Gradient de temp6rature: 



DB17-MS JW Scien 122.4732 
30 m 
0,25 mm 
0,25 iJ.m 



Split Ratio:'hoRO 
280°C -|Qgj^ 

:100°G pendant 4mrn 
100°C->150°C ^■;15°C/min 
150°C->200°Ca'30°C/min 



ASSURANCE CLV 
LNDD 





Temperature finale : 


200 °C' pendant Imin 




Pression He constante : 


tr Decane environ 190 s 


INTERFACE : 


Piege a eau: 


-ioo°c 




Four a combustion : 


85o°c fn 




Li^e de transfert : 


350°C 


CONDITIONS MS : 


Mode d'acquisition : 


SIM sxir les ions 44, 45 ef46 




Programmation de I'acquisition 


Temps d'acquisition total: 840s 
a 20s RG open 
a 50s RG close 

a 80s RG open ^ 
a 1 10s RG close 
a 160 HS close 
, a 600s HS open 
A720sRGopen 
a 750s RG close 
a7'g6sRGopen- 
aSlOsRGop^n 



CONFIDENTIEL 



APPLICABLE le 
2 5 JAN. 2006 



D61ai avant fin de Tacquisifion: 30s 



\ 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
2/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE C0NTR6LE DE ISOPRIME 2 



Action 


Personne concernee 


Date 


Signature • 


redige par. 


Cynthia MONGONGU 


13/01/2006 


£^ 


verifie par 


Corinne BUISSON 


25/01/2006 




verifie par 


Aurelie LAURENT" 


25/01/2006 


_^^^^^ 


approuve par 


Jacques DE CEA13RETZ 


25/01/2006 


"^^^^& 



EVOLUTIONS 



N° Version 


Motif Date 


A 


Creation du document. 25/01/2006 



CONFIDENTIEL 



^< 



LNDD 1285 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004MixCallRMS01.raw 
Proloct con&Dle2007.PRO 
Sample list 20O4.spl 
Une: 4 
MSflle: M.AN3BB 

Inleb GC-combusUon 
Inlet file: l\MN3ab 
Sample ID: 
Deserintlon: test da PBrfbrmance Mix Cal IRMS OiOS 



Acqulsb'on Date: 20/4/07 10:13 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
BotUe: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Specfes: c62by'icK{uncalibrated) 
Gas: C02 Unoalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconyolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Ubel: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -38.3 delta 45- -34.63 

Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 



Equilibrium correction: None 



wrt 
PDB 
PDB 



i'^SiiiH^ 




1.1681E-02 
1.16B1E-02 
1.1681E-02 




tiiiJi^l^^^i^^ji^^^/zA^tf^^J, ■ 



•-. ^(■:-'Mj^ji.i^t» £ia£ifi!iS^S&&i3Sr 



Mean! 
StdDevoflit(%.): 



1.ie81E-02 
0.02 



3.8117E-03 
0.10 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


.MaJpr.H,?igl)t 

'fiiAr ' 


.M^JbirArpa- 


fiatio45/'44 


Raw-Delta. 


delta ISC'. 


Ratrtf46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


deltalSO 


1 
2 
3 
4 


201.9 
267.3 
356.6 
548.9 


2.63 
2.54 
2.63 
2.71 


8.4579E-09 
8.3390E-O9 
8.711 1E-09 
8.79a9E-09 


1.1711E-02 
1.1763E-02 
1.1718E-02 
1.1729E^2 


ZS6 

.6.98 

3.19 

...4.11 


-32.71 

-28.13 

--32.03 

-31.10 


3.701 2E-03 
•3.7003E-O3 
3.6990E-03 
3.7007E-03 


-28.96 
-29.19 
-29.56 
-29.12 


-48.41 
-48.66 
•49.00 
•48.58 


-19.04 
-19.30 
-19.66 
-19.22 



20/04/2007 10:54 



Results for C02 fay CF (uncalibrated)(Fn1) (Printout) 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004MlxCallRMS02.raw 
Projeet! contrDte2a07.PRO 
Sample list: 2004.spl 
Une: 5 
MSnie: MAN38B 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN38b 
Sample 10: 
Deserinaon: tew de perfonnance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstion Data: 20/4/07 10:55 

Weiahf 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



R^fergflciEp^t^TjiErarci:: : . 

Specie?: 002 by CF (un'calibrated) 
Gas: C02 Uncallbrated C02 

Ratio type: Elemental 
Oeconvolution: Cralo 

Elemental delta 
Ubek Value: 

Ratia1;13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.B3 

delta 46 -20.08 



wrt: 
PDB 
PDB 



GolPlfeCtiOFfS 

Equilibrium correction: None. 




Mean: 1.1682E-02 3.8112E-03 
StdDevofm(%.): 0.01 0.04 



Sample Data 



.\>-.v-;gj(:^i^5;»-fe9i5ip<«n«B*'n-'-''^- 



























RT.(Sec) 


MajorHeigtit 
•InAl ■■ 


.AlaJprArSa 


Ratl6'45;44. 


BawDellsl- 


■ del^MC. 


; Ratio 4BM4 


Raw Delta 


delta 180 ' 


deltalSO 


2 

3 
4 


267.1 
356.5 
S46.9 


3.15 
3.07 
3.21 
3.32 


1.0072E-08 
1.0033E-08 
1.0S26E-08 
1.0953E-08 


1.1712E-02 
1.1764E-02 
1.1719E-02 
1.1733E-02 


2.53 
6.91 
3.12 
4;37 


-32.73 
-28.20 
-32.11 
-30.88 


3.7001E-03 
3.6989E-03 
3.6987E-03 
3.7061 E-03 


-23.93 
-29.30 
-29.44 
-27.68 


-4839 
•48.76 
-48.89 
•47.17 


w.r.t. SMOW 
-18.02 
-19.41 
-19.54 
-17.76 



20/04C007 11:23 



Results for C02 by CF {uncalibfated)(Fn1) (Printout] 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004Mb<CallRMS03.raw 
Project controfe2007.PRO 
Sample list 2004.spl 
Une:6 
MS file: M-AN38B 

Inlek G<>connbustlon 
Inlet file: M.AN38b 
Sample 10; 
Descriptldn; teatde performance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstlon Data: 20/4/07 11:1 1 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
BotUe: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Rfe'feren^'i§:fer|c!f ff ,' :, ". ■■■ .V- 

Specie's: COi by'CF (unoajibrated) 
Gas: C02 Uncallbraled C02 

Ratlo-^pe: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C ' -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63' 

delta 46 -20.06 



wrfc. 
PDB 
P08 



Equilibrium correction: None 





■Majfti'.. 


■ 1 ^. .. . 


■. -• •;..■.- ■ 




>p'j!{yjfe^ 




■W'^^ 


=.:Bst|0:*S/44 


a9Sr!J46/44 


^^ATe "' 


^I^^I^* 


3.8111E-03 


2 


4ja 


107.5 


1.1682E-02 


3.8107E-03 


7 


4.98 


747.8 


1.16a3E-02 


3.8114E-03 


8 


4.98 


807.8 


1.1682E-02 


3.8118E-03 



Mean: 
StdDevofflt(K»): 



1.1682E-02 
0.03 : 



3.8112E-03 
0.07 



Sample Data 



s-XSiJ^sS^-iS'-^f^ifiiifeaft^- 



• Peak No 


■RT(Sef(i):. 


Majo-rHelght 
• friAT ,. 


. MajorAfta- 


. Ratlt(!4»44 


RawDeltk' 


delta.13C ./ 


.Ratio 46(44; 


RawDeHa. 


delta 180 ^ 


' deltalSO 


1 
2 
3 

4 


202.1 
267.4 
356.8 
547.0 


3.78 
3.57 
3.69 
3.82 


1.1863E-08 
1.16756-08 
1.2133E-08 
1.2231E-08 


1.1712E-02 
1.1763E-02 
1;17Z0E-0Z 
1.1730E-02 


2.59 
6.91 
3.25 
4.12 


-32.68 
-28.22 
-31.98 
-31.08 


3.701 5E03 
3.7017E-03 
3.6999E-03 
3.B994E-03 


-28.73 
-28.69 
-29.20 
-29.35 


-48.19 
■48.1S 
-48.65 
-48.81 


-18.81 
-18.79 
-18.29 
-19.46 



20/04/2007 11:26 



Results for C02 by CF {uncalibrated)(Fn1) (Printout] 
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Stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004MlxCalAcetate01.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list. 2004.spl 
Une:7 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustlon . 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Desertptlbn; CallbratiGn Mix Cal Acetate 001C 



Acqulstion Date: 20/4/07 12:23 

Weight 0.00 
Injectlpfi Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Refereiic&iisfeftdard . 

. Species: 002 by CF (uncalibrated) 

Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 
Ratio 2: 180 ^0 delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Cdfrectlons 

Equilibrium correction: None 







:tiilQt. .. 




'■ •. . 1 •• ■,■• 


.r=;s;;y.V..r-.. 


f**=''- *] 


nu^^^f^",- ' 


;l:Wrgbfe(nA) 


...RTJSec) ' 


R'atib46j!44. 


■BBjaoi46(44; 






■ '4'.96 


• 127.7 


i.16'83E-6'2 ■ 






2 


.4.93 


187.6 


1.1682E-02 


3.8'099i&03 




3 


4.91 


247.5 


1.1682E-02 


3.8091 E-03 




8 


4.S2 


2427.3 


1.1S82E-d2 


3.8119E-93 




9 


4.56 


2487.2 


1.1681 E-02 


3.8125E-03 




10 


4.67 


2547.2 


1.1681 E-02 


3.8129E-03 



!•"«'"•.' Jt-V-J-Sl^H^iiaii: 



Mean: 1.1682E-02 
StdDevofflt(%.): 0.02 



3.8110E-03 
0.11 



Sample Data 



2 fu^ r^-:?^''.v /j5££4tpf*j=h« 



P0akNo 


RT(Sec) 


MaJ6r4l^lght 


MiH&r'AreS-, 


■^atIo'4j5/44 


Rayi/Defta 


. 'delta ,13C. 


.Ratio .48/44 


Raw Delta 


delta 180 


delta180 
wrt SMOW 


1 

2 
3 
4 


880.6 
1248.7 
1321.4 
1493.8 


2.03 
•2.50 
1.92 
1.75 


9.4760E-09 
1.8752E-08 
1.40S4E-08 
1.8266E-98 


1.1737E-02 
1.i856E-02 
1.1701 E-02 
1-.1897E-02 


■ !-:4.66 

14.89 

1.67 

18.39 


•30.65 
-20.01 
-33.64 
-16.38 


3.7016E-03 
3.7031 E-03 
3.7022E-03 
3.7004E-O3 


-28.55 
-28.29 
-28.53 
-29.07 


-48.02 
•47.78 
-48.00 
-48.56 


-18.64 
-18.40 
-18.62 
-19.20 



20/04/2007 13:07 



Results tor C02 by CF (unKalibrated)(Fn1 ) (Printout) 
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Stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 20(MMIxCalAcetate02.raw 
Project controIe'2007.PRO 
Sample list: 20(M.spI 
Line: 21 
MS()le:M-AN41 

•bilet GC-oombus8on 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Detcrintlon; Calibrallon Mix Cal Acetate 001C 



Acqulstion Date: 20/4/0722:50 

Weight: 0.00 
Injection Volume; 10 
BotHe: 2 
typi: 
Stahdard: 
Slot NUmben JB 251 
Run Index: 



Species: C02'l^"CF{uncalibraled) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Oeconvolutlon: Ctalg 

Elemental delti 
Label: Value: 

RatiU i: 13C -38.3 

Ratio 2: 180 ■ .20 



IMoiecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



Wrt 
PDB 
PDB 



epffeolio^ris! 

Equilibrium correction: Nona 



PeahNo 



1 ' 
2 
3 
8 



HeldKtlnA) 



4.92" 

S.OO 

5.06 

4.75 

4.79 

4.89 



-RT(SfiC)si 



'■127.S"' 

■ 187.5 

247.5 

2427.5 

2487.4 

.2547.5 




.16"rSE-d5 
1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1B79E^2 



Mean:. 1.1679E-02 
StdD6Vofm(%.): 0.03 



.S12SE-03 
3.8111E-d3 
3.8101 E-03 
3.81ieE-03 
3.8121E-03 
3.6123 Et03 



3.8116E-03 
0.24 



Saniplebata 



Peak No 



RT(Sec) 



880.0 
1247.9 
1320.5 
1493.1 



MajbrMerglit 
'■' VnAt- 



2.23 
2.77 
2.08 
1.78 



•;V V 



.^. ' ^V5*.^^%4«3l''\.*'-:J<-J-i,*^.f— Vit'w 



■ fjajpirftea- 



1,0399E-08 

•-ZiOT43E-08 

1.5344E-08 

1.6872E-08 



Rafib 45/44 



,1,1726E-0Z 
1.'1855E-02 
1.1698E-02 
.1.1894E-02 



:Raw Delta 



4.06 
15.08 

1.60 
18.37 



.xleltaISC 



-31.16 
-19.S0 
•33.70 
-16.41 



Raflqi 46/44 



3.7019E-03 
•3.7024E-03 
3.7024E-03 
3.7023E-03 



Raw'Deita. 



-28.73 
-28.63 
-28.65 
-28.70 



delta ISO 



-48.20 
-48.12 
•48.11 
-48.19 



deltalSO 

w.r.t SMOW 

-18.82 

-18.75 

-18.73 

-18.82 



21/04/2007 08:54 



Results ?or C02 byCF (uni:^iibrated)(Fn1) [Printout] 
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ENREGISTREMENT 



Codification ,:_E-FCR-06 

Version : F 

Date : 20/09/2006 

Page : 1/2 



FICHE D' ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 



Echantillon ; 
Repertoire: 



A825425 



2004 



Instmment : 
CO et paraphe: 



GC/C/IRMS Isoprime 2 



26oJP 



Valeur isotopique du reactif de derivation: 



-52,69 



Fraction Fl (metabolites de la cortisone et du Cortisol') 



COPIECERTIFIEE 

CONFORMEDESDONNl^ES 

ET FORMULAIRES ORIGINAUX 





Blanc urinaire 


Echantillon . 




SI 


llK^o^tio 


SI 


llK6toetio 


Nom du fichier 


2004Blu2Fl 


2004Blu2Fl 


2004425F1 


2004425F1 


tr(s) 


880 


1494 


880 


1497 


trr 


- 


1,699 


- 


1,701 


Intensite (nA) 


1,2 


2.0 


1.7 . 


3.1 


5 '^C %> mesurde 


-30,78 


-24,62 


-31,32 


-23,77 


5 "C %o corrigee 


- 


-21,67 


- 


-20,73 



Fraction F2 OCdtos) 














Blanc urinaire 


Ecliantillon 




. SI 


Etio 


Andre 


SI 


Etio 


•Andre 


Nom du fichier 


2004Blu2F2 


.2004Blu2F2 


2004Blu2F2 


2004425F2 


2004425F2 


2004425F2 


tr(s) 


. 881 


1251 


■ 1278 


882 . 


. 1256 


1280 


trr 


- 


1,420 


. :;i,45.1 . 


. .-. . .:.:. 


. .1,424 


1,451 


Intensity (nA) 


2.7 


3,9 ■ 


■ '4,4. . 


■ 6.2 '%.. ■ 


7,1 


4,8 


5 "C %o mesur^e 


-30,40 


-25,36 : 


-2ii,54 ' 


' -30,64: V- 


-24,71 


-25.31 


6"C%<,corrigfe 


- 


-22.48 


-21,58 


- 


-21,76 


-22,43 



Fraction F3 (Diols) 





Blanc nrinaire | 




SI 


5P Adiol 


5a Adiol 


SpPdioI 


Nom du fichier 


2004Blu2F3 


2004Blu2F3 


2004BIu2F3 


2004Blu2F3 


tr(s) 


882 


1328 


1359 


1676 


trr 


- 


1,506 


i:.541 


1,901 


Intensity (nA) 


4.9 


5,9 , 


1.8 


3.5 


5 "e %o mesurde 


-30.45 


-27,49 


-28,10 


-26,60 


5 "C%c. corrigee 




-22,18 


-22.92 


-21,63 





Echantillon 




SI 


5P Adiol 


5a Adiol 


SpPdiol 


Nom du fichier 


2004425F3 


2004425F3 


2004425F3 


2004425F3 


tr(s) 


882 


1333 


1361 


1672, 


trr 


- 


1,511 ..: 


.1.5.43. 


1.895 


Intensity (nA) 


5.7 


8.2 ,■ 


;:!i.2 . 


. - iM, ; 


5"C%omesuree 


-30,39 


-27i04 


-27,30 


-26.0i 


5 "C %o corrigee 


- 


-21.64 


-21,95 


-20.94 



% 
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FICHE D' ANALYSE / RESWLTATS GC/C/IRMS 





valeur de r£f£rence d'une population tSmoin 


Echantillon 

dans les normes 




5 "C %o haute 


5"C%o basse 


oui 


non 


IlKeto6tio 


-17,58 


-26,27 


/ 




Etio 


-19,56 


-26,10 


^ 




Andro 


-18.43 


-25,02 


<< 




SpAdiol . 


-18,55 


, -26,97 


Ji 




5a Adiol 


-18.59 


:', -27.40. 


_ JL 




5pPdiol 


-18.25 


.';: .^25,55 ■'., 


t- ^ - 







BIu 


Echantillon | 




A%« 


A%o + 0,8%o 


A%o 


A%o - 0,8%o 


Etio -11 Keto6tio 


-0,82 


-0,24 


-1,04 


-1,84 


Andro - 11 K6to6tio 


0,09 


-0,90 


-1,70 


-2,50 


5p Adiol -SpPdiol 


-0,55 


0,10 


-0,70 


-1.50 


5a Adiol -SpPdiol 


-1,29. 


-0.21 


-i»oi 


-1,81 



Seuil de D0sitivit6 de I'AMA : 5^'C%o(m6tabolite) - 5'^G%o(compos6 endog^ne de reference) > 3%o 



COPIECERTIFIEB 

CONFORMEDESDONNfeES 

ETFORMJLAIRESORIGINAUX 



S'^C du compos6 < -28%o 
Variation maximale admissible liee a la methode: +/- 0,8%o 

Conclusion 

L'analyse de I'^chantillon par spectrometrie de masse de rapport isotopique (EC3 1) n'indique pas 
une prise de Testosterone ou de I'un de ses pr6curseurs sur la base de I'absence d'appauvrissement 
isotopique significatifdes metabolites cetoniques et diols de la Testosterone.' 



Partie a rempUrpar le responsable 



Date et Paraphe du responsable: (Oj ( ^^ 
Observations: 




Ecart(s)n°: 
Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation 
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©afid 

.mmm' agenoe frangaise da lutte contra la c 
Dipsrtement des Analyses 



(ofroc 

«CafOIT«nH(0FM( 

iri-i7»i 
Msrowiusut 

ESSAIS WWW.COf«*«R 




Chatenay-Malabry, l,e 23 avril 2007 



30209 



pttPPOlfa- b'Aiaai^sE N° g 



Sport : 

Epreuve et lieu : 
Date : 



Demande d'analyse de IVSADA du 13/04/2007 



USADA 

R^analyse 

16/04/2007 



COPKCBRTIFlfe . 

. CONFORMEDSSDONNfeES . 

ETFORMULAIRES ORIGINAUX 

Pareatlon defs-t l'6chanH llonfs^ d'urine ! 

Date: 16/04/2007 

Type de materiel : , Be''""9«"' >. ^... ■; ^...„. " 

Norhbre d'echantllloh(s) : 6 (sur 10 echantillons regus) 

S'ci'dTSn'SlSron^ «5423 - 825425-825426 - 825427 -.993856 - 993865 



R6sultats (Cf r4ferenaels en vigueur : AMA 2007) 



Date de ddbut des analyses : 



16/04/2007 



y^^^^.. H>.n.iv..< utilisees : chrorriatographle gazeuse coupl6^ ^ la^ctrom^trie de masse et 
STroSiiatographle g azLse couplee & la spectrbmdtrle de masse de rapport Isotoplque. 



rnnrlusions ! 



NB 



yjr"rr..r^. ." I;! base de t-ahsience ;^'"PP""^"''r.*^"?^^7* 

Toct-ftgt-erone 

Echantlllon n" 993865 : la valeur Isotoplque du 5a-androstaneidlol n'a pas pu etre 
d6termln6e en ralson de sa falble concentration dans 1 6chantillon, 



pestinatalre ; 

- USADA - T. Tygart (1330 quail lake loop - suite 260 Colorado Springs - CO 80906 - USA) 

Cople ; 

- union Cycliste Internationale - A. GRIPPER (CH 1860 AIGLE - SUISSE) . , 




U laboratoire n'est pas responsaWe dU pr^Ifc^emerit Jjichantillons. U. reproductlofde cW rapport d'analyse n'est aut<visee que ^ 
sous sa forme lnt6grale.Il est confldentleletcomportelpage(s). 1/1 
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